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Resumen
En el presente trabajo se reporta un estudio del orden estructural y microestructural de las
aleaciones AlXFe(1−X) con x = 0,25; 0,5 y 0,75. Primeramente las muestras son sintetizadas
por la te´cnica de horno de arco (HA) y tratadas te´rmicamente a las temperaturas de 600, 950 y
10000C por los tiempos de 48, 290 y 48 horas respectivamente. Posterior al tratamiento te´rmico
correspondiente a la temperatura de 6000C, las muestras son nanoestructuradas por la te´cnica
de molienda meca´nica (MM). La estructura y microestructura de las muestras sintetizadas y na-
noestructuradas son estudiados por las te´cnicas de difraccio´n de rayos X (DRX) y espectroscopia
Mo¨ssbauer (EM).
Para la aleacio´n Al25Fe75 a partir de los resultados de DRX y EM para todos los casos de trata-
miento te´rmico se observa una solucio´n so´lida ferromagne´tica. Para 5 horas de nanoestructura-
cio´n el espectro Mo¨ssbauer muestra dos componentes paramagne´ticas presentando un espectro
en forma de singlete y de doblete. Luego de 10 horas de nanoestructuracio´n por MM se observa
la oxidacio´n de la muestra por lo que los patrones DRX y los espectros de EM dan la forma-
cio´n de la fase Fe2O3(Al) con un campo hiperfino de Bhf = 28, 6T. En todo este proceso de
nanoestructuracio´n la solucio´n so´lida, paramagne´tica, rica en aluminio, sigue manteniendo su
presencia. En el caso de las muestras sintetizadas por horno de arco, en la composicio´n Al50Fe50,
para todas las temperaturas de tratamientos te´rmicos, se observa la formacio´n del intermeta´lico
FeAl y una solucio´n so´lida rica en aluminio Fe(Al), ambos con un comportamiento magne´tico
del tipo paramagne´tico, para la temperatura de 10000C aparece la formacio´n de otra solucio´n
so´lida Fe(Al) ferromagne´tica. Luego de 5 horas de nanoestructuracio´n, el intermeta´lico FeAl da
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paso a la solucio´n so´lida Fe(Al) paramagne´tica, mostrando espectros singlete y doblete, con la
aparicio´n de un remanente de hierro con un campo hiperfino de Bhf = 32,9T, mantenie´ndose
este hasta las 10 horas de sı´ntesis. En el rango de 10 horas hasta las 20 horas de molienda se
observa que se mantiene la solucio´n so´lida paramagne´tica en forma de singlete y doblete. Para
15 horas de nanoestructuracio´n se observa la formacio´n de una solucio´n so´lida ferromagne´tica
con un campo hiperfino de Bhf = 29,9T, a 20 horas de nanoestructuracio´n la muestra se oxida
por lo que se forma maghemita Fe2O3(Al) con un campo hiperfino de Bhf = 29, 17T. Para la
composicion Al75Fe25 los resultados de DRX y EM en las muestras sintetizadas por HA se apre-
cia la formacio´n del intermeta´lico Al13Fe4 y la solucio´n so´lida Fe(Al) rica en aluminio, ambas
paramagne´ticas; en el proceso de nanoestructuracio´n se aprecia la disminucio´n del taman˜o de
grano cristalino, aumentando la coraza de grano no magne´tica, tanto del intermeta´lico Al13Fe4 y
la solucio´n so´lida Fe(Al), ambas paramagne´ticas.
En base a los resultados experimentales, se propone un modelo esquema´tico que explica el
cambio de las propiedades estructurales micromagne´ticas de las composiciones AlxFe(1−x) con
x = 0,25; 0,5; 0,75 durante el proceso de nanoestructuracio´n.
Abstract
In this work, a study of the structural and microstructural order of AlXFe(1−X) alloys with
x = 0,25; 0,5 and 0,75, is presented. First, the samples are synthesized by the arc furnace (HA)
technique and heat treated at temperatures of 600, 950 y 10000C for 48, 290 and 48 hours, res-
pectively. After the thermal treatment corresponding to the temperature of 6000C, the samples
are nanostructured by the mechanical milling technique (MM). The structure and microstructure
of the synthesized and nanostructured samples are studied by the technique of X-ray difraction
(XRD) and Mo¨ssbauer spectroscopy (MS). For the Al25Fe75 alloy, from the results of XRD and
(MS) it is found for all thermal treatment cases, a solid ferromagnetic solution. For the nanos-
tructured samples (5 hours of milling time), the Mo¨ssbauer spectro shows two paramagnetic
components a singlet and a doublet. After 10 hours of milling the oxidation of the samples is
oberved, so that the DRX patters and the MS spectra show the formation of the Fe2O3(Al) phase
with a hyperfine field of Bhf = 28, 6T. During the whole milling process the paramagnetic so-
lid solution, rich in aluminium, continues present. In the case of the samples synthesized by arc
furnace, in the Al50Fe50 composition, for all the thermal treatments, it is observed the formation
of FeAl intermetallic and solid solution Fe(Al) rich aluminium. For the temperature of 10000C
appears the formation of an ferromagnetic solid solution Fe(Al). After 5 hours of milling, the
FeAl intermetallic phase reduces and a solid paramagnetic Fe(Al) solution appears; which sho-
wing is observed as a singlet and doublet in the Mo¨ssbauer spectra. In the range of 10 hours
to 20 hours of milling it is observed that the solid solution paramagnetic is maintained in the
form of singlet and doublet. For 15 hours of milling. The formation of a ferromagnetic solid
XVIII Resumen
solution with a hyperfine field of Bhf = 29, 9T is observed after 20 hours of milling. It is also
observed the formation of maghemite Fe2O3(Al) (hyperfine field Bhf = 29, 17T). For the com-
position Al75Fe25 the results of DRX an MS indicate the formation of the intermetallic Al13Fe4
and the solid solution Fe(Al) rich in aluminium, both paramagnetic. During the milling process,
a reduction of the crystalline grain size is observed. Based on the experimental results, we pro-
pose a schematic model explaining the change in the micro-mechanical structural properties of
AlXFe(1−X) compositions with x = 0,25; 0,5 and 0,75 during the nanostruction process.
Capı´tulo 1
Introduccio´n
Desde hace varias de´cadas diversos grupos de investigacio´n han venido estudiando aleaciones
meta´licas binarias debido a las diversas propiedades estructurales y magne´ticas que presentan.
Las propiedades fı´sicas de estos materiales son dependientes de la concentracio´n, temperatura
y te´cnica de sı´ntesis. Particularmente, especial atencio´n han llamado las aleaciones con taman˜o
de grano del orden de los nano´metros debido a su aplicacio´n en la industria me´dica a causa de
la competicio´n entre el momento magne´tico y el volumen del grano, pudiendo tener adema´s un
comportamiento superparamagne´tico a temperatura ambiente [1].
La mayorı´a de metales y aleaciones tienen una estructura cristalina donde los a´tomos, iones
o mole´culas forman un patro´n regular perio´dico presentando un orden de largo alcance. En estos
tipos de materiales se puede aplicar herramientas u´tiles tales como el teorema de Bloch, zonas
de Brillouin y el espacio reciproco para explicar el comportamiento fı´sico del material[2]. En
el caso de los cuasicristales, proponer un modelo teo´rico es algo ma´s complicado debido a su
disposicio´n ato´mica compleja. En estos tipos de estructuras los a´tomos se presentan de forma
ordenada pero no perio´dica, presentando propiedades fı´sicas nuevas que los diferencia de sus
contrapartes cristalinas [3]. Los materiales amorfos son estructuras que carecen de orden estruc-
tural de largo alcance, motivo por el cual no se puede aplicar los conceptos de cristalografı´a para
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obtener el tipo de estructura. Las te´cnicas experimentales empleadas para obtener informacio´n
estructural de un sistema dado son generalmente difraccio´n de rayos-X, electrones o neutrones.
Adicionalmente, se usa la espectroscopia Mo¨ssbauer para observar las propiedades magne´ticas
de los nanogranos cristalinos, ası´ como los distintos tipos de interacciones que pueden tener [4].
Dentro de los diferentes tipos de aleaciones que se pueden obtener empleando distintas te´cni-
cas de sı´ntesis, las aleaciones con distintas concentraciones de hierro han llamado la atencio´n
debido a las peculiares propiedades magne´ticas que presentan. Estos tipos de materiales se ca-
racterizan por tener distintos tipos de comportamiento magne´tico, en algunos casos pueden ser
considerados como paramagne´ticos, superparamagne´ticos o ferromagne´ticos siendo estos u´lti-
mos magne´ticos duros o blandos. Estos u´ltimos se caracterizan por tener una alta magnetizacio´n
de saturacio´n, bajo campo coercitivo, alta permeabilidad y coeficiente de magnetizacio´n cercano
a cero [5, 6].
En particular, el sistema Fe − Al conocido por tener una estructura cristalina compleja, ha
atraı´do la atencio´n debido a la variedad de propiedades magne´ticas que presenta. Para el caso
de las aleaciones con Fe − Al con alto contenido de aluminio, se observan comportamientos
paramagne´ticos; adema´s, estos materiales son muy utilizados por su razonable bajo costo, baja
densidad, buena resistencia a la corrosio´n a altas temperaturas y buenas propiedades meca´nicas.
Estas propiedades pueden ser optimizadas cuando el taman˜o de grano esta´ en el orden de los
nano´metros. En general los materiales Fe − Al presentan un comportamiento paramage´tico o
superparamagne´tico, dependiendo de la cantidad de a´tomos de aluminio en la celda cu´bica, del
taman˜o de grano, adema´s de su morfologı´a [7, 8, 9].
Del punto de vista del potencial uso en la industria, las aleaciones Fe − Al son relevantes por
sus pecualiares propiedades meca´nicas y magne´ticas. Particularmente, las aleaciones ricas en Al
pueden encontrarse en distintos tipos de intermeta´licos, tales como, Al5Fe2, Al13Fe4, Al2Fe, entre
3otros, comporta´ndose de forma paramage´tica [7] y superparamagne´tico a altas y bajas temperatu-
ras; respectivamente. En las aleaciones rica en hierro se encuentra el intermeta´lico Fe3Al el cual
es considerado como ferromagne´tico para un taman˜o de grano del orden de los nanometros [8].
Dentro de los diferentes tipos de intermeta´licos, que diversos grupos de investigacio´n han venido
investigando, podemos mencionar el sistema Al5Fe2. Ası´, M. Kransnowski y colaboradores [9]
sintetizaron la aleacion Al75Fe25 empleando aleacio´n meca´nica a partir de polvos elementales.
Adema´s, la cristalidad del material mejora luego de realizar a la muestra tratamientos te´rmicos de
500C a 7200C con una rampa de subida de 400Cmin−1 [9]. Sin embargo, Enzo y colaboradores
[10] obtienen dicha muestra luego de sintetizar por seis horas de aleacio´n meca´nica y realizar-
le tratamiento te´rmico a 6000C con una rampa de subida de 200Kmin−1. D.K. Mukhopadhyay
y colaboradores obtuvieron la aleacio´n Al − Fe intermetal; mediante un proceso de molienda
meca´nica durante treinta horas y, posteriormente, sometiendo a las muestras a un tratamiento
te´rmico a 6250C por 324 horas para una mejor cristalizacio´n [10].
Dentro del contexto indicado lı´neas arriba, el objetivo de este trabajo es estudiar el efecto de
la nanoestructuracio´n sobre las propiedades estructurales y magne´ticas del sistema AlxFe(1−x)
con x = 0,25; 0,5y0,75. Para lograr este objetivo los pasos a seguir fueron: (i) Sı´ntesis mediante
la te´cnica de horno de arco, (ii) encapsulamiento de las muestras en tubo de cuarzo en ambiente
de argo´n para luego tratarlos a las temperaturas de 600, 950 y 10000C durante los tiempos de 48,
290 y 48 horas, respectivamente, (iii) Nanoestructuraracio´n por aleacio´n meca´nica en un molino
vibratorio marca SPEX 8000 durante 20 horas, (iv) Caracterizacio´n estructural a temperatura
ambiente por medio de difraccio´n de rayos X (DRX) y estudio microestructural de las propieda-
des magne´ticas por medio de espectroscopia Mo¨ssbauer (EM).
Esta tesis esta´ organizada como sigue. En el capı´tulo dos se indican los conceptos fundamen-
tales de cristalografı´a y magnetismo. Adema´s, se hace una descripcio´n del sistema Al − Fe. En
el capitulo tres se habla de la sintesis y caracterizacio´n del sistema estudiado. Adema´s, se pre-
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senta una breve descripcio´n de las te´cnicas de caracterizacio´n, tales como, difraccio´n de rayos-X
y espectroscopia Mo¨ssbauer. El capı´tulo cuatro esta´ dedicado a los resultados y discusio´n. El
capı´tulo cinco esta´ dedicado a las conclusiones y perspectivas.
Capı´tulo 2
Propiedades estructurales y magne´ticas de
los materiales
2.1. Materiales cristalinos
Las fuerzas de atraccio´n y repulsio´n entre los a´tomos, iones o mole´culas, bajo ciertas con-
diciones termodina´micas, dan lugar a la formacio´n de estructuras ordenadas periodicamente,
llamadas cristales. Estas estructuras presentan un orden de largo alcance (long-range order). La
forma sencilla de representar un cristal es considerarlo como un conjunto infinito de puntos orde-
nados de forma homoge´nea en todo el espacio. Una manera correcta de obtener todo el sistema
es realizando las operaciones de traslacio´n y rotacio´n, correspondiendo a una de las 14 redes de
Bravais, las cuales pueden ser de orden dos (rotacio´n por 1800), tres (rotacio´n por 1200), cuatro
(rotacio´n por 900) y seis (rotacio´n por 600). Una manera esquema´tica de observar ello es en una
de las celdas unitarias, las cuales se forman a partir de los vectores primitivos de la red, como se
muestra en la figura 2.1.
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Figura 2.1: Celda primitiva obtenida a partir de los vectores primitivos a, b, c.
Existen siete celdas unitarias, al aplicar sobre estas las operaciones de traslacio´n y de rotacio´n
se puede obtener toda la estructura cristalina, los tipos de celdas son : celda cu´bica, tetragonal,
ortorro´mbica, romboe´drica (o trigonal), hexagonal, monoclı´nica y triclı´nica. (ve´ase el cuadro
2.1)
Cuadro 2.1: Para´metros de red y tipos de estructura de los sistemas cristalinos. Los para´metros
a,b,c son las constantes de red y α, β y γ los angulos formados entre cada eje.
Parametros de celda unidad Sistema cristalino
a �= b �= c α �= β �= γ Triclı´nico
a �= b �= c α = γ = 900β �= 900 Monoclı´nico
a �= b �= c α = β = γ = 900 Ortorro´mbico
a �= b �= c α = β = γ = 900 Tetragonal
a = b = c α = β = γ �= 900 Trigonal
a = b �= c α = β = 900γ = 1200 Hexagonal
a = b = c α = β = γ = 900 Cu´bica
El para´metro de red cristalino es la distancia repetida entre posiciones equivalentes en el
cristal, que puede ser el mismo o diferente en las tres direcciones, tres de estos vectores forman
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una celda unitaria la cual puede contener ma´s de un a´tomo del sistema; el valor del para´metro
de red se puede expresar en nanometros nm o en unidades de Angstroms, A˚. Auguste Bravais
[6] demostro´ que existen catorce posibilidades diferentes de asociar a´tomos, iones o mole´culas
para formar un cristal; es decir, catorce maneras diferentes de introducir partı´culas en la celda
cristalina tal que e´sta no modifique las caracterı´sticas de la celda unitaria (ve´ase la figura 2.2).
Figura 2.2: Las 14 redes tridimensionales de Bravais con las cuales se pueden construir todas las
estructuras cristalinas perio´dicas. Figura tomada de la referencia [6].
En una estructura cristalina se pueden trazar, en diferentes direcciones, una serie de infinitos
planos paralelos y equidistantes entre sı´, donde cada uno de estos planos contiene los puntos de
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la red [6, 7], (ve´ase la figura 2.3). La posicio´n y orientacio´n de estos planos vienen dadas por las
variables h,k,l conocidos como los ı´ndices de Miller, los cuales indican ası´ orientaciones crista-
logra´ficas que puede tener un material policristalino; a su vez, estas variables esta´n relacionadas
con la distancia interplanar y con el para´metro de red de la celda primitiva.
Figura 2.3: Planos paralelos con diferentes orientaciones, siendo d la distancia interplanar entre
estos. Figura tomado de la referencia [6].
Conocer las direcciones cristalogra´ficas ayuda a determinar las distintas orientaciones preferen-
ciales ante un agente externo. Un ejemplo puede ser la facilidad con la cual se puede deformar
un material en direcciones en las cuales la densidad de a´tomos es mucho mayor que otras. Otro
ejemplo es la dependencia de la propiedades magne´ticas respecto a las distintas direcciones cris-
talogra´ficas (ve´ase la figura2.4). Ası´, es ma´s fa´cil magnetizar hierro en la direccio´n [100] que
en las direcciones [111] o [110], razo´n por la cual se usan distintas aleaciones en base de es-
te componente orientados en la direccio´n [100] o en sus equivalentes. En el caso de aleaciones
magne´ticas que se usan en medios de grabacio´n se debe de estar seguro que los granos cristalinos
este´n alineados en determinada direccio´n cristalogra´fica de manera que los datos almacenados
no se borren con facilidad al interactuar con un campo magne´tico externo.
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Figura 2.4: Ejes de facil magnetizacio´n del hierro con estructura cristalina bcc. Figura tomada de
la referencia [26].
2.1.1. Propiedades fı´sicas
La importancia tecnolo´gica de los so´lidos cristalinos esta´ en relacio´n a sus propiedades
meca´nicas, ele´ctricas, o´pticas, te´rmicas o magne´ticas que son distintivas de la estructura pe-
rio´dica y en base a las cuales se fabrican muchos dispositivos de la vida actual, tales como la´ser,
dispositivos emisores de luz (LED), foto´metros, celdas solares, transistores, chips, sensores de
temperatura o humedad. Todas las propiedades mencionadas esta´n relacionadas con la estructu-
ra del material y con la distribucio´n de los electrones de valencia de los a´tomos que forman el
cristal. Las propiedades de estos materiales van a depender del tipo de sı´ntesis, la cantidad de
defectos o impurezas en el cristal.
2.1.2. Propiedades ele´ctricas
Las propiedes ele´ctricas esta´n relacionadas con el desplazamiento de partı´culas cargadas ta-
les como iones y electrones. Este desplazamiento normalmente genera la corriente ele´ctrica, por
tal motivo se les conoce como conductores electricos los cuales podrı´an ser metales, semicon-
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ductores o aislantes, lo cual depende del valor de la conductividad electrica [26, 27].
2.1.3. Propiedades magne´ticas
La propiedades magne´ticas dependen del tipo de estructura cristalina, adema´s, de los a´tomos
que los componen. Se puede aplicar distintos modelos fı´sicos como el de Ising; para diferen-
tes tipos de temperaturas, [28, 29] que nos permiten estudiar las propiedades magne´ticas de los
distintos tipos de estructuras. Mencionamos las estructuras DO3 y B2 del sistema Fe-Al de las
cuales una es FCC y la otra cu´bica centrada BCC, ferromage´tica y parama´gnetica respectivamen-
te. Ası´ este comportamiento magne´tico depende del tipo de estructura y del tipo de configuracio´n
de a´tomos de hierro y aluminio en la red [19].
2.2. Materiales cuasicristalinos
Como es sabido existe 14 maneras diferentes de teselar perio´dicamente todo el espacio cris-
talino con la estructuras cu´bicas, tetragonal, entre otras [21]. En 1984 se descubrio´ [17] una
estructura ordenada llamada cuasicristal la cual no se podı´a teselar por alguna de estas estruc-
turas pues algunas simetrı´as de rotacio´n eran prohibidas. Los cuasicristales se presentan como
aleaciones binarias, ternarias o cuaternarias; los cuales presentan propiedades fı´sicas que los di-
ferencia de forma clara de los cristales perio´dicos y los materiales amorfos. Estos materiales
aparecen dentro de un rango de concentracio´n muy reducido[25], en comparacio´n con los mate-
riales cristalinos y amorfos[26]. Ası´ una pequen˜a variacio´n en las concentraciones puede generar
un cambio apreciable de la estructura [27].
2.3. Materiales amorfos
Estos tipos de materiales se caracterizan por no tener simetrı´a de rotacio´n y de traslacio´n;
solo tienen orden de corto alcance (Short range order, SRO). Estos tipos de materiales tambie´n se
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les considera como lı´quidos sobre enfriados. En estos materiales es imposible aplicar el concepto
de redes cristalogra´ficas y celdas cristalinas para poder teselar todo el espacio pues no contienen
una estructura cristalina definida (ve´ase la figura 2.5). A causa de esto, estos materiales, tienen
diferentes propiedades como buena resistencia a la deformacio´n pla´stica, alta ductilidad, alta
permeabilidad magne´tica, bajo campo coercitivo, entre otros [31]. Las propiedades fı´sicas de
estos materiales van a depender de la te´cnica que se use para obtenerlos, siendo algunas de
estas te´cnicas melt spinning, vapor quenching, sputtering y mecano-sı´ntesis. Una de las primeras
te´cnicas es melt spinning la cual consiste en la solidificacio´n ra´pida del estado lı´quido al estado
amorfo requiriendo una taza de enfriamiento del orden de 104 a 108 K/s [32]. Las aleaciones
obtenidas por esta te´cnica pueden ser fragmentos de lingotes en la composicio´n deseada. La
te´cnica de vapor quenching consiste en el congelamiento del vapor para lo cual necesita altas
tasas de enfriamiento, en el orden de 1010 K/s, reduciendo ra´pidamente la movilidad ato´mica
del material depositado en un sustrato frı´o. Sputtering tambie´n llamado pulverizacio´n cato´dica
consiste de un par de electrodos en presencia de un gas inerte (encontra´ndose el blanco en el
ca´todo). Se aplica entre ellos una diferencia de potencial alta tal que los electrones arrancados
del blanco son depositados en el a´nodo formando islas de nucleacio´n hasta que forman una
pelı´cula.
2.3.1. Propiedades fı´sicas
Entre las distintas propiedades fı´sicas que puede tener un material amorfo a temperatura
ambiente, resaltamos la propiedad magne´tica. Para estudiar teo´ricamente esta propiedad es nece-
sario aplicar los conceptos de Ruderman-Kittel-Kasuya-Yosida RKKY gracias a esto es posible
plantear que la interaccio´n magne´tica es debido a los electrones de conduccio´n. Experimental-
mente el estudio magne´tico se puede realizar por espectroscopia Mo¨ssbauer (EM), a partir del
cual se proponen modelos fı´sicos, como se puede apreciar en la siguiente figura 2.7. Entre los
distintos tipos de feno´menos magne´ticos que se pueden obtener de estos materiales podemos
12 2. Propiedades estructurales y magne´ticas de los materiales
(a) (b)
Figura 2.5: Se observa claramente las estructuras ordenadas y desordenadas: (a) El policristal
contiene granos dentro de los cuales los a´tomos esta´n ordenados. (b) No se observa orden a largo
alcance so´lo presentan orden local.
mencionar el spin-glasses o vidrio de spı´n en el cual los momentos magne´ticos se encuentran en
estado aleatorio, este feno´meno es posible obtenerlo a temperatura ambiente siempre y cuando la
muestra sea sintetizada por molienda meca´nica [11]. Al realizar medidas magne´ticas mediante la
te´cnica fı´sica, conocida como magneto´metro de muestra vibrante, se evidencia que estos materia-
les pueden tener un campo coercitivo muy bajo, debido a esto son conocidos como magne´ticos
blandos [26, 27]. Estos materiales son fa´cilmente magne´tizados aplicando un campo magne´tico
externo, logrando con eso que los dominios magne´ticos se alinien totalmente con el campo ex-
terno, alcanzando una magnetizacio´n de saturacio´n y un angosto campo coercitivo [15]. El uso
de estos materiales esta´ centrado en nu´cleos para transformadores, motores ele´ctricos, equipos de
comunicacio´n de alta sensibilidad, etc. Otro tipo de materiales magne´ticos son los magne´ticos
duros los cuales tienen un alto campo coercitivo. Normalmente los ciclos de histe´resis de estos
materiales son anchos. Para magnetizar estos materiales se necesita un campo magne´tico externo
muy grande, ası´ para orientar los momentos en la direccio´n del campo aplicado [15, 30].
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Para obtener materiales con excelentes propiedades magne´ticas a temperatura ambiente, en
este trabajo se uso´ la te´cnica mecanosintesis la cual consiste en lograr la sı´ntesis del material
en estado so´lido a partir de polvos elementales sin necesidad de hacer un cambio brusco de la
temperatura por lo que es posible extender los lı´mites de la solubilidad de los polvos reactantes.
Por ello es posible obtener fases metaestables con un alto tiempo de relajacio´n. Esta te´cnica se
caracteriza por tener un costo de produccio´n bajo, lo cual permite la produccio´n en masa de
aleacio´n para fines industriales.
2.4. Materiales nanoestructurados
Figura 2.6: En la figura esquematica se aprecia tipos de materiales nanoestructurados (0) Nano-
granos cristalinos dispersos, (1) Capas de granos cristalinos, con dos tipos de estructuras cristali-
nas diferentes, ubicados uno encima de otro, (2) Base de un monograno, monodominio magne´ti-
co o no magne´tico, en el cual se encuentra depositado una capa de nanogranos cristalinos, (3)
Nanogranos cristalinos separados por una delgada capa de zona intersticial. Figura tomada de la
referencia [31].
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Desde hace 33 an˜os se ha venido manipulando la materia en una escala pequen˜a. Sin embar-
go, en la actualidad se observa casos de materiales nanoestructurados artificialmente sintetizados
en escala de longitud de 100 nm. La caracterı´stica central es que presentan un dominio cristalino
con un taman˜o de grano que se encuentra alrededor de los 100 nm, con significante fraccio´n de
a´tomos ubicados en la zona intersticial, adema´s de interacciones entre sus dominios constituyen-
tes, incluso se les puede considerar como cuasi cero dimensionales. Las caracteristicas fı´sicas de
estos materiales pueden ser multicapas, materiales nanoestructurados separados por una matriz
meta´lica, materiales nanocristalinos separados por una interface meta´lica, ver figura 2.6 [34].
Por ejemplo, en el caso de aleaciones nanocristalinas FINEMET, NANOPERM y HIT-
PERM, estas vienen siendo utilizados en aplicaciones tecnolo´gicas debido a sus excelentes pro-
piedades magne´ticas blandas. La mejora de las propiedades es debido al fuerte cambio estructural
de los elementos de micro - a nanoescala, adema´s, de la ancha zona intersticial de la nanopartı´cu-
la. La distorcio´n estructural y la rotura de simetrı´a del lı´mite de grano modifica la naturaleza de
las interacciones de intercambio [12]. Adema´s, induce a una anisotropı´a de superficie y magne-
tostriccio´n [35].
2.4.1. Magne´tismo en los materiales nanoestructurados
Los materiales nanoestructurados son considerados como una nueva generacio´n de materia-
les, con una caracterı´stica fı´sica intrı´nsica, el taman˜o de grano cristalino. Siendo, adema´s, de
gran intere´s a causa de su lı´mite de grano. Ası´, la variacio´n del taman˜o de grano conduce a pro-
piedades diferentes al de su contraparte so´lida (bulk); ese tambie´n es el caso de las propiedades
magne´ticas. Las aleaciones Fe−Al nos dan una rica variedad de propiedades magne´ticas que van
desde ferromagnetismo, para aleaciones ricas en hierro hasta un comportamiento paramagne´tico
o superparamagne´tico para aleaciones ricas en Al (elemento no magne´tico) o para aleaciones con
un taman˜o de grano que este´ en el orden de los nano´metros [11]. Existen diferentes modelos fı´si-
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cos que nos permiten estudiar las propiedades magne´ticas de estos sistemas siendo uno de estos
la interaccio´n RKKY, el cual considera la interaccio´n entre granos magne´ticos a causa de los
electrones de conduccio´n. Entre los distintos eventos fı´sicos que se pueden dar a conocer, esta
interaccio´n es aplicable para el entendimiento de la magneto-resistencia gigante de materiales
granulares. La interaccio´n RKKY describe que la interaccio´n de los momentos magne´ticos de
los dominios magne´ticos es debido a los electrones libres por lo que son espin-dependientes. El
modelo es frecuentemente usado para describir las interacciones entre los momentos magne´ticos,
causado por los electrones no apareados del orbital 3d, en una matrix amorfa de espines [12, 13],
vease la figura 2.7.
Figura 2.7: Interaccio´n de los momentos magne´ticos por intermedio de los electrones de conduc-
cio´n.
Otro aspecto importante es considerar los efectos de superficie en la nanopartı´cula cristalina.
Ası´ se pueden observar comportamientos paramagne´ticos o ferromagne´ticos, ambos dependien-
tes de la cantidad de a´tomos magne´ticos en la superficie. Los efectos de superficie son mayores
cuando el taman˜o de la nanopartı´cula es ma´s pequen˜o, de orden de ∼ 5nm. En este caso la na-
nopartı´cula es considerada como un monodominio con espines orientados en la direccio´n del
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campo, obtenie´ndose ası´ una relajacio´n coherente [14]. Cuando el taman˜o de la partı´cula es muy
pequen˜o, se considera que el 50 % de los a´tomos estan en la superficie. Para poder analizar di-
chos efectos se proponen distintas formas de nanoparticulas, la primera es el de considerar una
estructura cu´bica simple [12], la segunda es considerarla como una forma esfe´rica en donde el
modelo apropiado para estudiar este sistema es el de Dirac-Heisenberg el cual incluye los efectos
de anisotropia superficial y de volumen [15, 16].
Figura 2.8: Caso de una nanopartı´cula de forma esferoidal en donde su respectivo momento
magne´tico interactu´a con el momento dipolar generado por los granos vecinos. Imagen tomada
de la referencia [15].
Los so´lidos granulares pueden ser aislantes o conductores ele´ctricos, cristalinos o amorfos y
pueden tener fases complejas para distintos materiales. Ejemplo de ello son las nanoparticulas
de Ni, Co y Fe inmersos en una matrix de Cu o nanoparticulas de Fe inmersas en Ag [21].
En estos materiales podemos considerar el modelo de Mφrup-Tronc [22] para poder analizar
el cambio del momento magne´tico en un volumen respectivo. Por ejemplo, consideremos un
momento magne´tico µi, volumen V y su respectiva anisotropı´a K [15], tambie´n consideramos
un campo dipolar debido a las partı´culas vecinas Bi; que forma un a´ngulo υ con la direcci´
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de fa´cil magnetizacio´n, la cual define la direccio´n x. Sea φ el a´ngulo entre la proyeccio´n del
momento magne´tico en el plano xy y el eje x, y sea θ el a´ngulo entre la magnetizacio´n µ y la
direccio´n de fa´cil magnetizacio´n. Proponemos que la energı´a magne´tica es la suma de la energı´a




= −αcos2θ − β(senθcosφsenυ + cosυcosθ) (2.1)
Siendo α = KV
KBT
y β = µBi
KBT
. Consideremos un caso en que φ es cero grados, entonces la
expresio´n de la ecuacio´n serı´a:
E
KBT
= −αcos2θ − βcos(θ − υ) (2.2)
El considerar la nanopartı´cula de forma esferoidal y el taman˜o de grano del orden de los
nano´metros ∼ 10nm da las condiciones para obtener un comportamiento superparamagne´tico
a temperatura ambiente. Adema´s, tendrı´amos que considerar que el comportamiento magne´tico
depende del tiempo de medida debido a que el momento magne´tico se encuentra fluctuando
entre 00 y 1800 superando la energı´a de volumen que tiene la nanopartı´cula. Por tal motivo es de
suma importancia que el taman˜o de la nanopartı´cula sea del orden de los nano´metros, para que
no se pierda demasiada energı´a debido a la fluctuacio´n del momento magne´tico. El feno´meno
de fluctuacio´n del momento magne´tico es observado en el sistema Fe-Al para concentraciones
de 30.4 at. % Al, donde se observa un comportamiento no magne´tico a temperatura ambiente
presenta´ndose el espectro Mo¨ssbauer en forma de singlete o doblete [23], tal como se puede
ver en la siguiente figura 2.9. La espectroscopia Mo¨ssbauer de 57Fe nos permite conocer el tipo
de comportamiento magne´tico que puede tener el material a partir de la cantidad de primeros
vecinos magne´ticos que tiene el a´tomo de hierro, ya que la polarizacio´n de los electrones de
coraza, que estan ma´s cerca al nu´cleo, puede variar si presenta un primer vecino distinto del
a´tomo de hierro. Consideremos una aleacio´n binaria Fe − X donde el a´tomo del elemento X
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puede reemplazar cualquier a´tomo de hierro tanto en los primeros y segundos vecinos; adema´s,
consideremos que en la celda cristalina puede existir mayor cantidad de a´tomos de hierro que de
a´tomos del tipo X, debido a esto podemos decir si el grano se comporta magne´ticamente como
un ferromagne´tico o paramagne´tico. El ana´lisis del campo magne´tico hiperfino a partir de los
primeros y segundos vecinos de a´tomos de hierro lo expresamos de la siguiente manera [17]:
Figura 2.9: Caso de una nanopartı´cula de forma esferoidal en donde su respectivo momento
magne´tico del monodominio se encuentra fluctuando alrededor de su centro de masa.
B(m,n) = B(0,0) +m∆B1 + n∆B2 (2.3)
Donde B(0,0) denota el valor del campo magne´tico hiperfino del
57Fe cuando es rodeado por
so´lo a´tomos de Fe, m y n son los nu´meros de a´tomos diferentes de hierro en los primeros y
segundos vecinos, ∆B1 y ∆B2 son los cambios del campo magne´tico hiperfino causado por los
a´tomos distintos al a´tomo de hierro. Esta ecuacio´n esta´ bastante relacionada con la probabilidad
de tener a´tomos distintos al a´tomo de hierro en los primeros y segundos vecinos de la celda
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cristalina, y esta dada por [18] :
P(m,n) =
Z1!Z2!
m!(Z1 −m)!n!(Z2 − n)!
xm+n(1− x)Z1+Z2−m−n (2.4)
Donde Z1 y Z2 representa los primeros y segundos vecinos del a´tomo de hierro, m y n repre-
sentan la cantidad de a´tomos distintos al hierro en los primeros y segundos vecinos [17, 18, 19,
20], ver figura 2.10.
(a) (b)
Figura 2.10: Se observa claramente las estructuras cu´bicas de cuerpo centrado : (a) Se aprecia
al a´tomo de hierro con poca cantidad de primeros vecinos de aluminio. (b) Se oberva al a´tomo
central de hierro con mayor cantidad de primeros vecinos de aluminio.
A partir de la figura 2.10 observamos al a´tomo de hierro con a´tomos diferentes como prime-
ros vecinos, se infiere que los granos que estan compuesto por la estructura cristalina del tipo
(a) presentan un comportamiento ferromagne´tico, mientras que los granos que estan formados
por los cristales del tipo (b) presentan un comportamiento paramagne´tico o superparamage´tico.
Debemos tener en cuenta que estos comportamientos dependen fuertemente del taman˜o de grano
[19, 23, 24].
En aleaciones Fe − Al tambie´n se ha realizado ana´lisis de estructura electro´nica [11], sien-
do investigado por muchos me´todos y en varias aproximaciones [26]. La tendencia de enlace
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quı´mico y la estabilidad de fase del metal, en el caso de aleaciones de metales de transicio´n y
aluminio, para una determinada composicio´n estequeome´trica, han venido siendo investigados
por el me´todo de ondas planas. Tambie´n se ha realizado una investigacio´n mucha ma´s rigurosa
en el que mencionamos estructura de banda y densidad de estados. Otros estudios usando la li-
nearizacio´n argumentada por el me´todo orbital tipo-Slater reportan las energı´as de equilibrio de
muchas aleaciones de aluminio [25].
2.5. Sistema Al-Fe
Las aleaciones intermeta´licas Al−Fe han sido ampliamente estudiados debido a su compleja
estructura cristalina y a la controversia si ocurre la formacio´n de la estructura cuasicristalina para
altas concentraciones de aluminio. Estos materiales se caracterizan por tener alta temperatura
de endurecimiento y alta resistencia a la corrosio´n motivo por el cual son considerados como la
nueva generacio´n de materiales [36, 37]. Las aleaciones Al − Fe son de gran interes tecnolo´gi-
co debido a su buena combinacio´n de propiedades meca´nicas y magne´ticas [38, 39]. Diferentes
autores han venido estudiando el diagrama de fase tanto teo´ricamente como experimentalmente
[40]. Para concentraciones ricas en aluminio se aprecia una variedad de aleaciones intermeta´licas
como FeAl2, FeAl3, Al13Fe4, entre otros [41]. Sin embargo, para altas concentraciones de Fe las
aleaciones formadas son Fe3Al y FeAl en los cuales debido a las posiciones de los a´tomos y la
cantidad de a´tomos magne´ticos cercanos al a´tomo de hierro los hace tener gran influencia en las
propiedades magne´ticas [39].
Todas las propiedades mencionadas de este sistema son de gran importancia tecnolo´gica, por tal
motivo son estudiados por ma´s de una de´cada. Muchas investigaciones principalmente electro´ni-
cas y magne´ticas, han permitido entender el enlace quı´mico, la formacio´n de aglomerados, la
superficie y la estabilidad de la fase [38, 39, 40]. El comportamiento magne´tico es una de las
caracterı´sticas ma´s prominentes de la aleacio´n rica en Fe. Una de sus propiedades es la facilidad
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con la que se somete a la transicio´n de orde-desorden estructural y configuracional, este cambio
se refleja ra´pidamente en el cambio del comportamiento magne´tico del material [19]. Los dis-
tintos tipos de estructuras que se pueden formar para diferentes concentraciones y temperaturas
en el diagrama de fase , que se ve en la figura 2.11, esta´ relacionado con los disntintos tipos de
comportamientos magne´ticos que pueden tener los intermeta´licos.
Figura 2.11: Diagrama de fase en equilibrio te´rmico, muestra las fases ordenadas y desordenadas
quı´micamente [42] .
En la figura 2.11 se observa tres principales estructuras: la ordenada DO3 y B2 y la desor-
denada A2. Debido a las distinta configuracio´n estructural y configuracional, por esta´ razo´n este
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sistema es ampliamente estudiado, plantea´ndose distintos tipos de teorı´as e hipo´tesis del mag-
netismo fundamental. La estructura A2 es una solucio´n so´lida y por lo tanto los a´tomos de Fe
y Al son distribuidos aleatoriamente en la posicio´n cristalogra´fica de la estructura bcc. La es-
tructura B2 es del tipo CsCl que aparece para una composicio´n estequeome´trica Fe50Al50 donde
los a´tomos de Fe ocupan los ve´rtices, (posiciones A), y los a´tomos de aluminio en el centro del
cubo. La estructura DO3 consiste de cuatro fases cu´bicas centradas,interprenetradas. Esta estruc-
tura aparece para la composicio´n estequeome´trica Fe75Al25 donde los a´tomos de Fe ocupan las
posiciones no equivalentes A, B y C y los a´tomos de Al ocupan las posiciones D, ver figura 2.12.
Figura 2.12: Principales estructuras cristalogra´ficas que se encuentran en el diagrama de fase del
sistama Fe− Al.
El tipo de estructura DO3 aparece para concentraciones bajas de Al. Para estas concentra-
ciones es posible observar dos tipos de estructuras dependiendo del rango de temperatura a la
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que se analice [43, 44]. Sin embargo, Jadish y colaboradores encontraron al intermeta´lico al rea-
lizarle un tratamiento te´rmico a 8000C por 72 horas, manteniendo su estructura y propiedades
magne´ticas despue´s de nanoestructurarlo por aleacio´n meca´nica [45]. El intermeta´lico FeAl es
encontrado para concentraciones de 50 % at. de Al presentando una estructura cu´bica B2. Ese
intermeta´lico tambie´n ha sido encontrado por otros autores en el que mencionamos a Brajpuriya
y colaboradores [46] Quienes obtuvieron esta fase luego de sintetizar la composicio´n Fe1−xAlx
(x=0.2, 0.3, 0.4, 0.5, 0.6) por el me´todo de horno de arco y tratando las muestras te´rmicamente
a 6000C por 120h. El autor a partir de las medidas de difraccio´n de rayos -X y espectroscopı´a
Mo¨ssbauer, demuestra que los anchos del pico de difraccio´n aumentan conforme va aumentando
la concentracio´n de Al. A. Hanc [47] encuentra el intermeta´lico de estructura B2 en muestras de
composicio´n nominal Fe62Al38 y Fe55Al45 preparados por melting spinel y tratando las muestras
te´rmicamente a 10000C por 48 horas. Cardilini y colaboradores encuentran al intermeta´lico a par-
tir de polvos elementales aleados por aleacio´n meca´nica y recristalizado por 4300C por 2 horas
[48]. Krasnowski y colaboradores [49] encuentran al intermetalico AlFe para una composicio´n
de Fe35Al65 a partir de polvos elementales sintetizados por aleacio´n meca´nica. Otro intermeta´lico
a analizar es el Al5Fe2. Muchos autores muestran la formacio´n de este intermeta´lico Al5Fe2 para
muestras sintetizadas por aleacio´n meca´nica. Para una composicio´n de 80 % de Al, Krasnowski
y colaboradores [49] muestran que la fase Al5Fe2 es un precursor de Al13Fe4 donde al realizar-
le un tratamiento te´rmico a 6500C encuentran una mistura del intermeta´lico y un remanente de
Al. Cardilini encuentra al intermeta´lico para la composicio´n de Al75Fe25 por AM y tratando las
muestras te´rmicamente a 4000C. Zjlicic [50] obtiene este intermetalico despue´s de realizarle un
tratamiento te´rmico a las muestras a 9500C por 290 horas para un porcentaje de 72.7 % Al. Este
intermeta´lico es aproximadamente similar a la muestra Al2Fe que se encuentra entre la estructura
Al5Fe2 y la estructura cu´bica B2 [51].
La aleacio´n meca´nica es una excelente te´cnica para poder realizar el estudio sistema´tico del siste-
ma Fe−Al para concentraciones arriba de 50 % at Al. Sabemos que las propiedades magne´ticas
de los materiales nanocristalinos son mucho mejores que los de los materiales con taman˜o de
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grano del orden de micro´metros [32].
Los diferentes tipos de estructura cristalina que se pueden observar en el sistema Fe − Al son
ampliamente estudiados; en particular, el papel que cumple la estructura de estos materiales so-
bre su comportamiento magne´tico [52, 53]. Los ca´lculos teoricos computacionales para obtener
las propiedades electro´nicas y magne´ticas se hace menos laborioso en el caso que se tenga un
solo a´tomo magne´tico en la estructura cu´bica [41]. Diferentes resultados han demostrado que a
temperatura ambiente el momento magne´tico del sistema Fe1−xAlx decrese fuertemente con el
aumento de Al. En la figura 2.13 se muestra este comportamiento por medio de espectroscopia
Mo¨ssbauer.
(a) (b)
Figura 2.13: Apreciacio´n del comportamiento paramagne´tico y comportamiento ferromagne´tico
a partir de los espectros Mo¨ssbauer para una concentracio´n alta en aluminio y alta en hierro
respectivamente, imagen tomada de la referencia [26, 27].
En figura 2.13 (a) se aprecia la componente paramagne´tica en forma de doblete con a´tomos
de Fe rodeados en mucha mayor cantidad por a´tomos de aluminio como primeros y segundos
vecinos. Otro forma de observar el comportamiento paramagne´tico en el espectro Mo¨ssbauer es
la forma singlete en el cual el a´tomo de hierro si esta completamente rodeado por a´tomo de alu-
minio [93]. En la parte (b) de la figura 2.13 se observa que el a´tomo de hierro se encuentra con
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mucho mayor cantidad de a´tomos de hierro como primeros y segundos vecinos, por tal motivo
aparece la presencia de seis picos, correspondiente a un material ferromagne´tico. La anchura de
este espectro nos dice que existen distintas celdas primitivas con distintos vecinos de a´tomos de
hierro tanto en los primeros y segundos vecinos, siendo estos en mayor cantidad que los a´tomo
de aluminio en cada celda cristalina. El ana´lisis para estos espectros estan a la par con los ob-
tenidos por Rodrı´guez y Schmool [39, 54], donde los autores muestran por medidas Mo¨ssbauer
a temperatura ambiente la transicio´n de fase magne´tica cuando se adiciona porcentaje en masa
de Al a temperatura ambiente, llegando a obtener un campo magne´tico hiperfino cercano a cero
para concentraciones mayores a 0.325 (x � 0.325). Para concentraciones altas en aluminio se
obtiene el intermeta´lico Al13Fe4 donde es posible obtenerlo por otras te´cnicas de sı´ntesis entre
ellas la solidificacio´n ra´pida seguidas por tratamientos te´rmicos respectivos [55, 56]. El espec-
tro Mo¨ssbauer correspondiente a este intermeta´lico es un doblete [57]. Entre los intermeta´licos
que aparecen para concentraciones ricas en Al, el sistema Al13Fe4 se caracteriza por tener un
comportamiento paramagne´tico. Mohammed y colaboradores [55] obtuvieron por fusio´n bajo
una atmosfera de argon, luego secuencialmente lo tratan a 1223K por 400 horas y a 853K por
24 horas, seguido de un enfriamiento lento a temperatura de ambiente. El espectro Mo¨ssbauer de
la muestra obtenida fue ajustada por tres dobletes cuadrupolares, debido a los a´tomos de Fe con
cinco sitios no equivalentes cristalograficamente. El espectro Mo¨ssbauer de la muestra obtenida
fue ajustada por tres dobletes cuadrupolares, debido a los a´tomos de Fe con cinco sitios no equi-
valentes cristalograficamente.
Entre los distintos tipos de intermeta´licos que existen en este sistema podemos mencionar al
FeAl, el cual se caracteriza por ser resistente a ambiente hostiles una excelente resistencia a la
corrocio´n y baja oxidacio´n a elevadas temperaturas. Estas aleaciones se les ha venido preparando
por aleacio´n meca´nica para una concentracio´n de Fe %50 at Al [58]. Para este caso S.C. Deevi
y colaboradores muestran la apreciable formacio´n de una solucio´n so´lida desordenada Fe(Al)
para tres horas de molienda meca´nica, para mayores tiempos se observa la disminucio´n total del
pico caracterı´stico correspondiente al Al para dar paso al intermeta´lico FeAl con estructura B2
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[58]. Con respecto a sus datos obtenidos por espectroscopia Mo¨ssbauer no fue posible obser-
var una contribucio´n hiperfina puramente de la estructura B2 pues tambie´n se observa la fase
paramagne´tica propia de la solucio´n so´lida Fe(Al). Wertheim y colaboradores [59] obtuvieron
al intermeta´lico al prepararlo por induction melting y encapsularlo en una atmosfera de argo´n
realizarle inicialmente un tratamiento te´rmico de 10000C por 4 horas, y posteriormente por una
semana a una temperatura de 8000C, secuencialmente realizaron un tratamiento te´rmico a 6000C
por 48 horas. El espectro Mo¨ssbauer del intermeta´lico FeAl obtenido consiste de un singlete de
forma lorentziana lo cual indica que presenta una alta simetria cu´bica, el ancho del campo hiper-
fino del espectro lo atribuye a las inperfecciones de la red, por ejemplo vacancias. Al bajarle la
temperatura a 4.2K el espectro Mo¨ssbauer muestra la presencia de la fase FeAl y adema´s de pi-
cos sate´lites de baja intensidad, esta fase se caracteriza por tener los a´tomos de Al como primeros
vecinos y los a´tomos de Fe como segundos vecinos.
Figura 2.14: Momentos magne´ticos de los distintos a´tomos de Fe .
El intermeta´lico Al13Fe4 tambie´n fue obtenido por R.S. Preston y colaboradores [60] al sin-
tetizar por fusio´n bajo una atmosfera de argon, para concentraciones ricas en Al, y realizarle
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un tratamiento te´rmico por 6 dı´as a 5400C. Para el ajuste Mo¨ssbauer tambie´n el autor uso tres
dobletes cuadrupolares a pesar de tener cinco posiciones de Fe con distintos entornos. Otro tipo
de intermeta´lico es el Fe3Al. Este material se caracteriza por comportarse ferromagne´ticamente.
Existe distintas te´cnicas para sintetizar este tipo de muestras, una de ellas es el fundido en una
atmo´sfera de argo´n varias veces para obtener una muestra homogenea. D. Bandyopadhyay y co-
laboradores [61] al fundir al sistema Fe − Al, para concentraciones ricas en hierro, obtuvieron
la estructura DO3, la cual se caracteriza por tener un alto grado de orden quı´mico [20]. Luego lo
trataron te´rmicamente a 10000C por 168 horas con el fin de remover los a´tomos constituyentes
y obtener una muestra homogenea. A partir de los espectros Mo¨ssbauer concluyeron que existen
cinco celdas cu´bicas con disitnto desorden configuracional. Los granos que esta´n formados por
estos tipos de estructuras tienen un momento magne´tico, por lo que en un sistema granular existe
distintos momentos magne´ticos ordenados aleatoriamente, ver figura 2.14.
Cuadro 2.2: Distintos tipos de intermeta´licos correspondientes al sistema Al-Fe
Sistema Fo´rmula quı´mica Grupo espacial Estructura cristalina para´metros de red (A)
Fe3Al F m-3 m cu´bica FCC a = b = c = 5.791
FeAl P m-3 m cu´bica FCC a = b = c = 2.908
Al-Fe
Al13Fe4 Cmcm monoclı´nica a= 15.49, b= 8.078, c = 12.47
Al5Fe2 Cmcm ortorrombica a= 7.67, b= 6.40, c= 4.20
En el siguiente cuadro siguiente se puede observar los distintos tipos de intermetalicos que
se forman para distintos tipos de concentraciones y tratamientos (ve´ase el cuadro 2.2). Para el
estudio paramagne´tico a partir del espectro Mo¨ssbauer diversos autores han tratado de ajustar
estos espectros a partir de dos lorentziana sime´tricas o tambie´n ajustar estos espectros con dos
dobletes con similar corrimiento isome´rico debido a sus estructuras similares que corresponden
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a a´tomos de Fe con primeros vecinos de a´tomos de Al, el cual corresponden a comportamientos
paramagne´ticos. Los espectros correspondientes a estos sistemas ricas en aluminio son ajustados
con una distribucio´n cuadrupolar, podemos mencionar el caso de Dunlap y colaboradores [62] el
cual ajusta con una dictribucio´n cuadrupolar una muestra cristalina con desorden configuracional
correspondiente al sistema Fe− Al con alta concentracio´n de aluminio.
(a) (b)
Figura 2.15: Espectros Mo¨ssbauer paramagne´ticos con similar perfil pero con distinto ancho de
linea. Imagen tomada de la referencia [62].
En la figura 2.15, la parte (a) del gra´fico se puede apreciar el espectro correspondiente al
obtenido por Dunlap y colaboradores [62] en el cual nos da referencia que el sistema es para-
magne´tico con baja simetrı´a, presentando dos estructuras una es la icosahedral el cual es atri-
buı´do al ancho del espectro y la otra es la cu´bica FCC, mientras la parte (b) nos da referencia
a intermeta´lico con estructura monoclı´nica y cinco posiciones de a´tomos de hierro con distintos
entornos de a´tomos de aluminio con primeros vecinos [26, 27].
Capı´tulo 3
Sı´ntesis y caracterizacio´n
Si bien los tipos de estructuras del sistema Fe-Al son conocidos por distintos trabajos de
investigacio´n, existe mucha incertidumbre con respecto al sistema Al − Fe debido al desorden
configuracional que tienen los a´tomos de hierro y aluminio, tanto en regiones ricas en hierro
como en regiones ricas en aluminio. Por este motivo, diversos autores han aplicado distintas
te´cnicas de sı´ntesis para estudiar las propiedades magne´ticas y estructurales que estas presentan.
Mayor complejidad se presentan en la formacio´n y estructura de intermeta´licos. En este trabajo
se sintetiza la aleacio´n Al−Fe en distintas composiciones por medio de horno de arco para luego
pasar a la nanoestructuracio´n por molienda meca´nica. Luego se analiza su estructura y micro-
estructura empleando las te´cnicas de difraccio´n de rayos-X (DRX) y espectroscopia Mo¨ssbauer
(EM).
3.1. Preparacio´n
Antes de pasar al proceso de sintesis, por la te´cnica de horno de arco y posteriormente por la
te´cnica de molienda meca´nica, debemos obtener los porcentajes de Al y Fe en las composiciones
Al25Fe75, Al50Fe50 y Al75Fe25. Los polvos elementales usados son de Al (99,99 %) y Fe(99,9 %)
correspondiendo al aluminio un peso ato´mico de 26,982 y para el hierro de 55,845. El peso
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molecular (P.M.=W) correspondiente es de:
W(Al25Fe75) = 25(26, 982) + 75(55, 845)
W(Al50Fe50) = 50(26, 982) + 50(55, 845)
W(Al75Fe25) = 75(26, 982) + 25(55, 845)
El peso molecular de cada composicio´n es:
W(Al25Fe75) = 4862, 93
W(Al50Fe50) = 4141, 35
W(Al75Fe25) = 3419, 78
El porcentaje en peso de cada elemento para cada composicio´n se puede observar en el cuadro
3.1.
Cuadro 3.1: Cuadro de porcentaje en peso para cada elemento perteneciente a las composiciones
Al25Fe75, Al50Fe50 y Al75Fe25.
Al25Fe75 Al50Fe50 Al75Fe25
%WAl 100 %*25(26,982)/4862,93 100 %*50(26,982)/4141,35 100 %*75(26,982)/3419,78
%WFe 100 %*75(55,845)/4862,93 100 %*50(55,845)/4141,35 100 %*25(55,845)/3419,78
Consideremos una cantidad de masa a usar MT, entonces la cantidad de masa de Al y Fe se
expresa de la siguiente manera:
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Mx = %Wx ∗MT
donde: Mx es la cantidad de masa a usar para cada elemento, %Wx es el procentaje en peso
de cada elemento y MT es la masa correspondiente a cada elemento. En este trabajo la cantidad
de masa total a utilizar es de 1g. En el siguiente cuadro 3.2 se puede observar la cantidad de masa
a usar de cada elemento en cada una de las composiciones.
Cuadro 3.2: En el cuadro se muestra la cantidad de masa para cada elemento en las composicio-
nes Al25Fe75, Al50Fe50 y Al75Fe25.
Al25Fe75 Al50Fe50 Al75Fe25
MAl(g) 0,14 0,33 0,59
MFe(g) 0,86 0,67 0,41
Una vez realizado el pesado de las muestras se paso´ al empastillado, el cual se realizo´ en una
prensa hidra´ulica manual, bajo una presio´n de 8 KPa por 5 minutos obtenie´ndose dos pastillas
de forma cilindrica [26, 27, 28].
3.2. Sı´ntesis por horno de arco
En este proceso se logra la fundicio´n de las muestras por la te´cnica de horno de arco, el cual
esta´ constituido por un electrodo de cobre que actu´a como a´nodo (donde se pone la muestra).
Una vez que se conecta la fuente de energı´a se genera una diferencia de potencial haciendo
que se produzca una chispa ele´ctrica que llega a una temperatura de 30000C logrando ası´ la
fundicio´n de la muestra por un perı´odo de tiempo de 30 segundos. En este paso se tiene que
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Figura 3.1: Secuencia esquema´tica de preparacio´n de muestra por la te´cnica de horno de arco:
a) polvos elementales, b) prensa hidra´ulica, c) pastillas de aluminio y hierro, d) equipo de horno
de arco, e) muestras obtenidas despues de la te´cnica de horno de arco.
refundir la muestra sin tocarla, luego de esto la muestra es volteada y se realiza el mismo proceso
durante el mismo perı´odo de tiempo con el fin de lograr una difusio´n completa de los elementos
constituyentes. En el tiempo de difusio´n las muestras pasan del estado so´lido a lı´quido para luego
pasar al estado so´lido mediante una solidificacio´n lenta. Luego de este proceso la muestra final
adquiere una forma esfe´rica como se puede observar en la figura 3.1. Luego de este proceso las
muestras son encapsuladas en un tubo de cuarzo lleno de argo´n con el fin de evitar la oxidacio´n
de la muestra durante el proceso de tratamiento te´rmico. Luego de este encapsulamiento las
muestras fueron llevadas al horno tubular y tratadas termicamente a las temperaturas 6000C,
9500C y 10000C durante los tiempos de 48h, 290h y 48h respectivamente. Luego de este proceso
las muestras obtenidas fueron pulverizada utilizando una lima fresada de hierro y un mortero
de a´gata obteniendo ası´ muestras en polvo correspondiente a cada composicio´n y temperatura
[26, 27, 92].
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3.3. Nanoestructuracio´n por molienda meca´nica
En este proceso se logra la nanoestructuracio´n de las muestras, la cual consiste en reducir
el taman˜o de grano de las muestras invariando la estructura cristalina [31, 32]. Con la molienda
meca´nica tambie´n es posible obtener polvos cera´micos de granos muy finos en matrices meta´li-
cas, tales como aleaciones ligeras de Mg en base de Al y super-aleaciones en base de Ni, siendo
los granos obtenidos en estos tipos de muestras contorneados por una zona intersticial [63, 64].
El equipo que se utilizo´ para este proceso es el sistema vibratorio de alta frecuencia SPEX 8000
MIXER/MILL fabricado por SPEX CertPrep tal como se puede apreciar en la figura 3.2.
Figura 3.2: Equipo de molienda SPEX 8000 necesario para lograr la nanoestructuracio´n de los
elementos reactantes (izquierda). Contenedor de acero inoxidable y billas de acero (derecha).
Ası´, los polvos se introducen en un contenedor cilı´ndrico de acero inoxidable endurecido de
base esfe´rica junto con billas de acero inoxidable. Vale la pena recalcar que la muestra en polvo
y las billas deben de estar en proporcio´n geome´trica, antes de ser ingresadas al contenedor en
un ambiente saturado de argo´n. Debido al movimiento vibratorio del equipo las billas impactan
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con el material de forma puntual y localizada logrando la deformacio´n pla´stica, la fractura y
soldadura de la muestra. Externamente el sistema (equipo, contenedor, muestra) es enfriado por
un ventilador convencional con la finalidad de evitar los cambios de fase estructural a causa del
aumento de temperatura generado por el impacto contı´nuo de las billas con el contenedor. Para
poder monitorear el cambio estructural y microestructural de la muestra durante el proceso de
molienda es necesario retirar una cantidad mı´nima de muestra (≈ 30 mg cada 5 horas para no
variar apreciablemente la relacio´n en masa muestra/billas) en un ambiente saturado de argo´n
(para evitar la oxidacio´n) y analizar su estructura ato´mica [38, 39]. La cantidad de masa total
utilizada en el proceso es de 1,5g, pesada en una balanza electro´nica con precisio´n de ± 0.005mg,
siendo la relacio´n billas a masa de 7:1. La cantidad de billas usadas pesan un total de 10.5g. El
monitoreo de la muestra durante el proceso de molienda se realiza retirando muestra a 0,5,10,15
y 20 horas para analizarlo por difraccio´n de rayos X y espectroscopia Mo¨ssbauer [26, 27].
3.4. Te´cnicas de caracterizacio´n
3.4.1. Difraccio´n de rayos X
La te´cnica de difraccio´n de Rayos X es ampliamente usada para determinar si la muestra
tiene un orden estructural perio´dico o aperiodico (material cristalino o cuasicristalino). Para ex-
plicar tal feno´meno de difraccio´n de rayos X es necesario aplicar el fundamento teo´rico conocido
como teorı´a cine´tica el cual considera que los rayos X viajan dentro de un muestra cristalina o
policristalina a la velocidad de la luz. Adema´s, se considera que los haces de rayos X so´lo se
dispersan una vez. En el caso de un material amorfo la informacio´n es limitada debido a que este
sistema no presenta periodicidad (no cumple con el teorema de Bloch [1]). Ası´ los difractogra-
mas observados en una muestra amorfa se caracterizan por presentar picos de difraccio´n con un
ensanchamiento notable debido a la interferencia no constructiva que realizan los rayos difracta-
dos. Lo contrario sucede en los difractogramas de las muestras cristalinas; en ellas se observan
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picos de difraccio´n bien definidos debido al ordenamiento que presentan sus a´tomos. Por ello,
en estos materiales se pueden aplicar conceptos de cristalografı´a para obtener el tipo de orden
estructural (red de Bravais) que posee el material. En la figura 3.3 se pueden apreciar dos tipos
de difractogramas pertenecientes a una muestra amorfa y cristalina.
(a) (b)
Figura 3.3: Difractogramas caracterı´sticos perteneciente al sistema SiO2 a temperatura ambiente
(a) y a 7000C. (b) Los datos han sido obtenidos con el equipo Bruker D8 Focus del laboratorio
de Rayos X de la UNMSM.
Una manera de comprender el feno´meno de difraccio´n de rayos X es a trave´s de la ley de
Bragg, la cual fue desarrollada por W.H. Bragg y W.L. Bragg [26]. Al hacer incidir un haz de
rayos X sobre un cristal e´stos se difractaban a un cierto a´ngulo que es equivalente al a´ngulo de
incidencia del haz de rayos X. La difraccio´n solo es posible si la longitud de onda empleada es
igual a la distancia de los planos ato´micos y para ciertos valores del a´ngulo de Bragg [69]. Bajo
estas condiciones se demostro´ que la reflexio´n so´lo se produce en una familia de planos ato´micos
paralelos si cumplen la siguiente relacio´n:
mλ = 2dsenθB, (3.1)
Donde λ es la longitud de la onda de la radiacio´n incidente, d es la distancia interplanar
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correspondiente a una familia de planos cristalinos, θB es el a´ngulo de incidencia de la radiacio´n
y m es el nu´mero entero que representa el orden de la reflexio´n.
Me´todo de Rietveld
Este me´todo fue desarrollado en 1967 por Hugo Rietveld. Consiste en el refinamiento de
la estructura cristalina y permite obtener aspectos micro-estructurales como taman˜o de grano y
micro-deformacio´n en diversos tipos de materiales. Entre los distintos para´metros que conside-
ra el refinamiento mencionamos el para´metro de red, grupo espacial, sitios ato´micos. Adema´s,
considera los efectos instrumentales que son ajustados al refinar una muestra patro´n de alta crista-
linidad, en este caso el corumdun (Al2O3) para el cual consideramos el ancho β para los ana´lisis
de las distintas propiedades fı´sicas [26, 27]. Inicialmente Rietveld y algunos de sus sucesores
trataron a las lı´neas de difraccio´n como una funcio´n suave dependiente de la distancia d entre los
planos cristalinos [70]. En el caso de los patrones de difraccio´n de muestras en polvo se observan
superposicio´n de las lı´neas de difraccio´n en donde se puede encontrar efectos de textura y aniso-
tropı´as. El ca´lculo del taman˜o de grano y la micro-deformacio´n se ha realizado por el me´todo de








Donde B2muestra y B
2
equipo representan los anchos de difraccio´n tanto de la muestra analizada
y de la muestra de calibracio´n M corresponde a la microdeformacio´n, c es una constante entre
0.89 y 0.94, λ es la longitud de onda, N es el taman˜o de grano y θ es el a´ngulo central de cada
pico de difraccio´n. En la figura 3.4 se puede observar gra´ficamente la ecuacio´n anterior.
Geometrı´a del equipo
La configuracio´n ma´s usada por los equipos de difraccio´n de rayos X es la geometrı´a de
Bragg Brentano correspondiente al difracto´metro Bruker modelo D8 Focus que se encuentra en
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Figura 3.4: Solucio´n gra´fica de la ecuacio´n de Williamson-Hall.
la Facultad de Ciencias Fı´sicas de la UNMSM. El equipo consta de un a´nodo de Cu sometido a
una corriente de 40mA y a una diferencia de potencial igual a 40kV. Adema´s se cuenta con un
monocromador de gra´fito que permite seleccionar los Kα1, cuya longitud de onda es λ = 1.5406
A˚. [17].
3.4.2. Espectroscopia Mo¨ssbauer
La espectroscopia Mo¨ssbauer es una te´cnica con la cual se puede estudiar las propiedades
magne´ticas de las nanopartı´culas adema´s de los distintos tipos de interacciones hiperfinas que
pueda tener el a´tomo resonante. En un evento Mo¨ssbauer medimos la absorcio´n resonante del
rayo gamma emitido por un nu´cleo radiactivo inestable, que generalmente tiene distinta confi-
guracio´n electro´nica que el nu´cleo absorvedor. Para que toda la energı´a pase a ser absorvida por
el nu´cleo absorvedor es necesario dar una energı´a adicional al nu´cleo emisor de tal manera que
no se pierda energı´a debido al retroceso del emisor. Las interacciones hiperfinas representan un
acoplamiento electromagne´tico entre las cargas electro´nicas y las cargas nucleares del a´tomo. Se
concidera al nu´cleo como una carga puntual, sin embargo, el nu´cleo ato´mico tiene un taman˜o
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finito, una distribucio´n de carga no esfe´rica y momentos magne´ticos ı´ntrı´nsicos, por lo que el
Hamiltoniano de interaccio´n entre el nu´cleo y su entorno puede ser escrito como [65]:
H = E0 + E1 +M2 (3.3)
E0 es la denominada interaccio´n monopolar, depende de la energı´a cine´tica y potencial
Coulombiano, entre los electrones y el nu´cleo. Esta interaccio´n realiza un corrimiento de energı´a
(sin alterar degeneraciones) debido a la presencia de los electrones y que penetran el volumen
nuclear. E1 corresponde a la interaccio´n cuadrupolar ele´ctrica. Es causada por el campo ele´ctri-
co generado por sus propios electrones y los electrones vecinos sobre el nu´cleo de forma no
esfe´rica. M2 se refiere al acoplamiento entre el momento dipolar magne´tico nuclear y un campo
magne´tico efectivo en el nu´cleo. En la figura 3.5 se pueden apreciar el espectro correspondiente
a un desdoblamiento cuadrupolar y al campo hiperfino magne´tico.
De estas interacciones se pueden determinar los siguientes parametros Mo¨ssbauer [25, 26, 66]:
Corrimiento isome´rico (δ) Este feno´meno se puede describir como el resultado, en el nu´cleo
resonante, de la interaccio´n entre la distribucio´n de carga nuclear y la electro´nica, causando un
corrimiento de los niveles de energı´a nuclear. Si asumimos el nu´cleo como una esfera sime´trica












Donde los subı´ndices A y F dan a conocer que radio pertenece al nu´cleo absorvedor y a la
fuente, ∆R es la diferencia de radios del estado excitado y estado fundamental del nu´cleo del
57Fe, el corrimiento isome´rico nos da informacio´n de la densidad de los electrones tipo s en el
nu´cleo el cual esta´ influenciado por los electrones del tipo p y d. Adema´s, nos indica que estan
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influenciados por los electrones de valencia del tipo 4s. Cuando el corrimiento isome´rico del
nu´cleo absorvedor es ma´s positivo significa que hay menos probabilidad que los electrones del
tipo s este´n en el nu´cleo. El δ es muy sensible al estado de oxidacio´n, el tipo de enlace quı´mico
(nu´mero de coordinacio´n). El corrimiento isome´rico tiene un te´rmino dependiente de la tempe-
ratura el cual es conocido como efecto Doppler de segunda orden [67].
Desdoblamiento cuadrupolar (∆) Este feno´meno es causado debido a la distribucio´n asime´tri-
ca de la carga del a´tomo no resonante el cual produce un momento cuadrupolar que interactu´a
con el gradiente de campo ele´ctrico no homoge´neo del hierro 57Fe. Dicha interaccio´n causa un
desdoblamiento de los niveles de energı´as nucleares en dos subestados con nu´mero cua´ntico
MI = ±1/2 y MI = ±3/2 , la separacio´n entre las dos lı´neas correspondientes a dicho nu´mero










Donde η es el para´metro de asimetrı´a definido como η = (Vxx−Vyy
Vzz
). Ası´, el te´rmino ∆EQ
nos da informacio´n de la cantidad de a´tomo de orbitales 3d del hierro. En sı´, el para´metro ∆EQ
proporciona informacio´n sobre la simetrı´a molecular (distorcio´n de la red cristalina, estados de
oxidacio´n y nu´mero de coordinacio´n) [68].
Campo magne´tico hiperfino (Bhf) Es producto de la interaccio´n del momento dipolar del a´to-
mo resonante y el campo magne´tico producido por su entorno. La informacio´n brindada por esta
interaccio´n es el comportamiento magne´tico del material bajo estudio.
Condiciones de medida y de ajuste
Las medidas Mo¨ssbauer se realizaron en el laboratorio de la Facultad de Ciencias Fı´sicas de
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Figura 3.5: Espectros Mo¨ssbauer del sistema Fe2Zr (izquierda), el cual muestra un sexteto pro-
ducto del campo magne´tico hiperfino, y del sistema i−Al64Cu23Fe13 (derecha), el cual muestra
un doblete asime´trico producto del desdoblamiento cuadrupolar. (Ambas muestras presentan co-
rrimiento isome´rico). Imagen tomada de la referencia [26] [31].
la UNMSM. El equipo empleado corresponde a un espectro´metro convencional en la modalidad
de trasmisio´n y con fuente de radiacio´n 57Co inmersa en una matriz de rodio de 25mCi. Los
espectros fueron analizados con el modo de ajuste DIST del programa NORMOS [17].
Capı´tulo 4
Resultados y discusio´n
A continuacio´n se mostrara´n los resultados obtenidos en el proceso de sı´ntesis y caracte-
rizacio´n del sistema AlxFe1−x (x = 0.25; 0.5 ; 0.75) utilizando las tec´nicas de caracterizacio´n
estructural y microestructural, tales como, difraccio´n de rayos X y espectroscopia Mo¨ssbauer,
ambas descritas en el capı´tulo anterior. Inicialmente describiremos y discutiremos a las muestras
sintetizadas por la te´cnica de horno de arco y luego tratadas te´rmicamente a las temperaturas de
6000C, 9500C y 10000C. Luego de este proceso se realiza la nanoestructuracio´n de la muestra
tratada te´rmicamente a 6000C. Finalmente, se propone un modelo esquema´tico del cambio de las
propiedades micromagne´ticas y estructurales en todo el proceso de nanoestructuracio´n.
4.1. Muestras obtenidas por la te´cnica de horno de arco
4.1.1. Aleacio´n Al25Fe75
En la figura 4.1 se muestra los patrones de difraccio´n de rayos X de la composicio´n Al25Fe75
preparado por la te´cnica de horno de arco. Inicalmente se observa el patro´n de difraccio´n de
una solucio´n so´lida cristalina Fe(Al) con sitios caracterı´sticos de Fe, (JCPDS N◦06-0696, grupo
espacial Im-3m, simetrı´a cu´bica), el cual se mantiene invariante para los distintas temperaturas de
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tratamiento te´rmico. Durante todo el proceso de tratamiento te´rmico el para´metro de red fluctua
conforme aumenta la temperatura de tratamiento debido a la difusio´n ato´mica de los a´tomos
de aluminio, los cuales ocupan algunos sitios ato´micos del hierro. En otros trabajos los a´tomos
de hierro ocupan las posiciones ato´micas de los a´tomos de aluminio obtenie´ndose al final una
estructura cristalina del tipo FCC [10, 48, 71].
Figura 4.1: Patro´n de difraccio´n de rayos X de la aleacio´n Al25Fe75 preparada en un horno de
arco para distintas temperaturas de tratamientos te´rmicos.
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En todos los casos de tratamientos te´rmicos 6000C, 9500C y 10000C, para los tiempos de
48, 290 y 48 horas, respectivamente, se encuentra la formacio´n de la solucio´n so´lida Fe(Al).
Otros autores como M. Krasnowski y colaboradores [58] al sintetizar la concentracio´n Al50Fe50
por la te´cnica de aleacio´n meca´nica, a partir de polvos elementales de Al y Fe por tres horas,
proponen que los a´tomos de Fe reemplazan a los a´tomos de Al. Adema´s, a partir de eso ocurre
una disminucio´n del nu´mero de coordinacio´n, de 12 a 8, por lo que pasa de una estructura del
tipo FCC a BCC. Esta estructura es conocida como B2 a causa del desorden configuracional de
los a´tomos constituyentes.
En la figura 4.2 se aprecia que conforme va aumentando la temperatura se observa el aumento
del ancho del pico principal del patro´n de difraccio´n debido a la distinta cantidad de a´tomos de
aluminio como primer vecino del a´tomo de hierro por lo que existe distintas celdas cu´bicas
BCC con distintos empaquetamientos de a´tomos. Z. Hamlati y colaboradores [72] observa a la
solucio´n so´lida Fe(Al) a partir de 8 horas de aleacio´n meca´nica, donde tambie´n se encuentra otra
nueva fase cu´bica BCC. M. Kezrane y colaboradores [73] tambie´n encontraron la solucio´n so´lida
Fe(Al) partiendo de polvos elementales, en el cual se encuentra un remanente de Fe, debido a la
asimetrı´a del patro´n de difraccio´n, estable para tiempos de molienda mayores a 18 horas.
Los espectros Mo¨ssbauer mostrados en la figura 4.2 fueron ajustados por una distribucio´n
de campo magne´tico hiperfino. A temperatura ambiente el espectro presenta un comportamien-
to magne´tico, presentando ma´s primeros y segundos vecinos de a´tomos de hierro que a´tomos
de aluminio, lo cual es debido a la asimetrı´a del pico principal correspondiente al patro´n de
difraccio´n de rayos X tal como se aprecia en la figura 4.1. A la temperatura de 6000C el espec-
tro Mo¨ssbauer no muestra cambio alguno en cuanto al comportamiento magne´tico, por lo que
el entorno local del hierro se mantiene casi invariante. El campo hiperfino tienen un valor de
�Bhf� = 23T, similar a lo obtenido por Ligia y colaboradores [74], los cuales sintetizaron la
composicio´n Fe1−xAlx, 0,2 � x � 0,4 por medio de aleacio´n meca´nica, en donde a 36 horas de
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Figura 4.2: Espectros Mo¨ssbauer ajustados por distribucio´n hiperfina magne´tica y sus respecti-
vas probabilidades hiperfinas, para distintas temperaturas de la aleacio´n Al25Fe75 preparada por
horno de arco.
molienda observan un sexteto el cual lo atribuyen a un sistema ferromagne´tico desordenado. Para
las temperaturas de tratamiento de 9500C y 10000C los espectros siguen presentando un com-
portamiento magne´tico. Si bien los espectros presentan forma similar, la gra´fica de distribucio´n
correspondiente a 10000C muestra una mayor cantidad de a´tomos de Fe como primeros vecinos.
Para la temperatura de 10000C el comportamiento ferromagne´tico tambie´n ha sido observado por
J. S. Trujillo y colaboradores [75] al sintetizar la composicio´n Fe56,25Al43,75 por aleacio´n meca´ni-
ca durante 96 horas presentando una distribucio´n de campo hiperfino �Bhf� = 25T similar a lo
obtenido en este trabajo. En el cuadro 4.1 se puede observar los distintos valores de parametros
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hiperfinos para distintas temperaturas. Este comportamiento ferromagne´tico tambie´n ha sido en-
contrado por D. A. Eelman y colaboradores [76] para la concentracio´n Al30Fe70 sintetizada por
24 horas por medio de la aleacio´n meca´nica.
Cuadro 4.1: Cuadro de los para´metros hiperfinos, campo magne´tico hiperfino Bhf(T), corri-
miento isome´rico, δ(mm/s), y ancho a media altura, Γ(mm/s), para distintas temperaturas.
Al25Fe75 ST 600
0C 9500C 10000C
�Bhf�(T) 25.4(1) 32.8(2) 25.0 31.2(1)
Γ(mm/s) 0.32(1) 0.32(1) 0.32(1) 0.32(1)
�δ�(mm/s) 0.09(1) 0.10(5) 0.09(1) 0.09(1)
4.1.2. Aleacio´n Al50Fe50
En la figura 4.3 se observa el patro´n de difraccio´n de la aleacio´n Al50Fe50 para distintas
temperaturas de tratamientos te´rmicos. A temperatura ambiente se observa la formacio´n del
intermeta´lico FeAl con estructura cu´bica del tipo B2 (JCPDS N◦01-073-8033, grupo espacial
Pm−3m). Adema´s, se observa un remanente de Fe puro que no ha reaccionado con el aluminio.
El intermeta´lico tambie´n ha sido reportado por J.S Trujillo y colaboradores [75] al sintetizar la
composicio´n Fe56,25Al43,75 por aleacio´n meca´nica durante 12 horas de molienda. En ese caso
se observa que dicha fase coexiste con otro intermeta´lico Fe3Al y un remanente de Fe. S. Enzo
y colaboradores [10], luego de sintetizar la composicio´n Fe50Al50 por 8 horas mediante alea-
cio´n meca´nica encontraron la formacio´n de dicho intermeta´lico coexistente con el intermeta´lico
Al5Fe2. J.H. Hsu y colaboradores [77], al sintetizar la misma composicio´n por pulverizacio´n
cato´dica a la temperatura de 6000C observaron la estabilidad del intermeta´lico FeAl y la forma-
cio´n de la solucio´n so´lida Fe(Al) rica en aluminio.
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Figura 4.3: Patrones de difraccio´n de rayos X de la aleacio´n Al50Fe50 para diferentes temperaturas
de tratamiento te´rmico.
Este proceso de obtencio´n de la fase intermeta´lica es muy semejante a lo obtenido por Brajpuriya
y colaboradores [46], quienes sintetizaron la composicio´n Fe1−xAlx(x = 0,2; 0,3; 0,4; 0,5; 0,6) y
sometieron a la muestra a tratamientos te´rmicos a 6000C por 120 horas. Los autores atribuyen el
aumento de los picos de difraccio´n al aumento de la cantidad de granos cristalinos orientados en
la misma direccio´n y al aumento de los a´tomos de aluminio como primeros vecinos del a´tomo
central. Cardilini y colaboradores [71] encuentran al intermeta´lico al sintetizar la composicio´n
Fe62Al38 por aleacio´n meca´nica y posteriormente hacerle un tratamiento te´rmico de 430
0C du-
rante 2 horas. En el caso de la muestra tratada a la temperatura de 9500C el patro´n de difraccio´n
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sigue mateniendo la misma caracteristica morfolo´gica cuando es tratado te´rmicamente a 6000C
y cuando no es sometida a tratamientos te´rmicos. Cuando el tratamiento te´rmico es a 10000C se
observa claramente la disociacio´n de una solucio´n so´lida rica en Fe del intermeta´lico FeAl.
Figura 4.4: Espectro Mo¨ssbauer de la aleacio´n Al50Fe50 para diferentes temperaturas de trata-
miento te´rmico.
Los espectros Mo¨ssbauer mostrados en la figura 4.4 corroboran lo mostrado por los patro-
nes de difraccio´n discutidos anteriormente. A temperatura ambiente, la muestra sin tratamiento
te´rmico presenta, un singlete, el cual es atribuido al intermeta´lico FeAl rodeado de a´tomos de
aluminio como primeros vecinos, con un valor de corrimiento isome´rico de δ = 0,27mm/s cer-
cano a lo obtenido por Cardilini y colaboradores [71] para la concentracio´n Al50Fe50 sintetizado
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30 horas por aleacio´n meca´nica y tratada te´rmicamente por 10 horas a 7000C. El doblete obser-
vado a temperatura ambiente tambie´n es caracterı´stico de la estructura conocida como B2 pero
tiene como primer vecino un a´tomo de Fe. A causa de esto presenta un desdoblamiento cuadru-
polar de 0,2mm/s distinto a lo obtenido por J.S. Trujillo y colaboradores [75]. En la figura 4.5 se
observa como se deforma la celda cu´bica cuando ingresa un a´tomo de hierro a ser primer vecino
del a´tomo central. Debido a esta deformacio´n el espectro Mo¨ssbauer del intermeta´lico muestra
un singlete y un doblete.
Figura 4.5: Esquema de los a´tomos de Fe en un entorno ordenando quı´micamente (izquierda) y
en otro en un entorno desordenado quimicamente (derecha).
En otros trabajos de investigacio´n obtienen el intermeta´lico en la concentracio´n Al50Fe50,
dicha muestra es sintetizada por horno de arco y luego tratado te´rmicamente a 8000C por 48
horas [78]. El espectro Mo¨ssbauer presenta un singlete con un valor de corrimiento isome´rico de
δ = 0,43mm/s, distinto a lo obtenido en este trabajo, tambie´n observamos un campo hiperfino
correspondiente al hierro con primeros y segundos vecinos de hierro que no ha reaccionado con
aluminio.
Para el caso de las muestras tratadas te´rmicamente a 6000C y 9500C los espectros esta´n confor-
mados por un singlete y un doblete, con valores de corrimiento isomerico δ = 0,28 y 0,23mm/s,
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Cuadro 4.2: Para´metros hiperfinos: corrimiento isome´rico, δ, campo magne´tico hiperfino, Bhf ,
desdoblamiento cuadrupolar, ∆EQ, y ancho a media altura, Γ, de la concentracio´n Al50Fe50 sin
tratamiento te´rmico (ST) como a distitntas temperaturas.
Al50Fe50 Para´metros hiperfinos ST 600
0C 9500C 10000C
δ(mm/s) 0.27(1) 0.28 (1) 0.232(3) 0.25(2)
FeAl Γ(mm/s) 0.34(6) 0.47(1) 0.3 0.46(2)
Sitio 1 Area% 14 46 39 49
∆EQmm/s 0.2(2) 0.5(3) 0.35(1) 0.3(1)
FeAl δ(mm/s) 0.25(1) 0.25(1) 0.21(2) 0.22(3)
Sitio 2 Γ(mm/s) 0.4(1) 0.4(1) 0.3(3) 0.3(3)









respectivamente, y valores de desdoblamiento cuadrupular de ∆Q = 0,5 y 0,35mm/s, como se
puede observar en el cuadro 4.2.
En el caso de la muestra tratada te´rmicamente a 10000C se observa la formacio´n adicional
de un campo hiperfino magne´tico correspondiente a una solucio´n so´lida rica en Fe. El espectro
fue ajustado con una distribucio´n hiperfina correspondiente a un comportamiento ferromagne´tico
como se puede observar en la figura 4.4. El campo magne´tico hiperfino tiene un valor de Bhf =
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32,7T. Valor ligeramente menor al del Fe puro debido a que existe una pequen˜a cantidad de
a´tomos de aluminio en la celda cu´bica primitiva correspondiente al hierro. Los diferentes tipos de
subespectros Mo¨ssbauer para esta temperatura es debido a los distintos tipos de granos cristalinos
donde los a´tomos de hierro se encuentran con distintos tipos de entorno.
Para esta temperatura la presencia del intermeta´lico con alta cristalinidad, correspondiente al
singlete, es mucho mayor que la presencia del intermeta´lico con baja cristalinidad, correspon-
diente al doblete, siendo las proporciones de las a´reas igual a 46 % y 18 % respectivamente. La
distribucio´n de campo hiperfino tiene un porcentaje de a´rea de 36 % tal como se puede observar
en el cuadro anterior 4.2.
4.1.3. Aleacio´n Al75Fe25
En la figura 4.6 se observa el patro´n de difraccio´n de la aleacio´n Al75Fe25 para distintas
temperaturas. En el caso de la muestra inicial no tratada te´rmicamente se observa la formacio´n
del intermeta´lico Al13Fe4 con estructura monoclı´nica (JCPDS N
◦01-073-3008, grupo espacial C
1 2/m 1) [79]. Adema´s se observa la formacio´n de la solucio´n so´lida Fe(Al) rica en aluminio de
estructura cu´bica (JCPDS N◦06-0696, grupo espacial Im− 3m). El intermetalico Al13Fe4 viene
siendo investigado por varios grupos de investigadores. Mencionamos el trabajo de Mohammed y
colaboradores [55] quienes sintetizaron la composicio´n nominal Al13Fe4 por induccio´n de fusio´n
en un crisol de cobre refrigerado por agua, y en atmo´sfera de argo´n. Luego las muestras fueron
sometidas a tratamientos te´rmicos a 1223 K durante 400 horas y a 854 K durante 24 horas.
Para el ajuste del espectro Mo¨ssbauer a temperatura ambiente mostrado en la figura 4.7 se
uso´ un doblete cuadrupolar debido a que todos los a´tomos de hierro tienen similar entorno. Tam-
bie´n se uso´ un singlete correspondiente al a´tomo de hierro rodeado por a´tomos de aluminio.
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Figura 4.6: Patro´n de difraccio´n de rayos X correspondiente a la aleacio´n Al75Fe25 tanto sin
tratamiento te´rmico (ST), como a las diferentes temperaturas de tratamiento te´rmico indicados
en cada panel.
Para la muestra obtenida a la temperatura de 6000C el patro´n de difraccio´n de rayos X mues-
tra la estabilidad del intermeta´lico y de la solucio´n so´lida. El espectro Mo¨ssbauer fue ajustado
con una distribucio´n cuadrupolar. La gra´fica de la probabilidad de campo cuadrupolar muestra
una forma sime´trica por lo que los cinco a´tomos de hierro, que muestra su correspondiente fi-
cha cristalogra´fica, presentan entorno similares. Con respecto a la solucio´n so´lida, el a´tomo de
hierro tiene otro a´tomo de hierro como primer vecino. C. M Chittaranjan y colaboradores [56]
obtuvieron el intermeta´lico Al13Fe4 al sintetizar la concentracio´n Al82Fe18 por induccio´n de fu-
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Figura 4.7: Espectros Mo¨ssbauer de la composicio´n Al75Fe25 obtenidos a diferentes temperaturas
de tratamiento te´rmico indicados en cada panel.
sio´n en ambiente de argo´n y tratando te´rmicamente la muestra a 6000C durante una semana. El
ajuste correspondiente consta de dos dobletes cuadrupolares con valores de ∆Q = 0,42mm/s y
0,08mm/s, muy diferente al valor obtenido en este trabajo (�∆Q� = 0,397mm/s). El primero es
debido a tres a´tomos de hierro con entornos similares y el restante es debido a los dos a´tomos
de hierro con similar entorno. R.S. Preston y colaboradores [80] ajustaron el intermeta´lico con
tres lorentzianas con valores distintos de corrimientos isome´ricos. Para tratamientos te´rmicos a
9500C el patro´n de difraccio´n presenta una morfologı´a similar a los casos anteriores, con una
pequen˜a variacio´n en la intensidad correspondiente al pico ubicado en la posicio´n 2θ =45.0◦.
Adema´s, se observa un pico texturado ubicado en la posicio´n 2θ =77.0◦debido a que existe al-
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gunos granos cristalinos orientados en esa direccio´n. El ajuste Mo¨ssbauer consta de un doblete
con ∆Q = 0,19mm/s valor que es mucho menor a lo obtenido por Mohammed y colabora-
dores [55], quienes realizaron el ajuste con tres desdoblamientos cuadrupolares con valores de
∆Q = 0,34mm/s, 0,38mm/s y 0,05mm/s; muy distinto a lo obtenido en este trabajo para la
muestra tratada te´rmicamente a 9500C. Tambie´n se puede observar la formacio´n de un singlete
con un valor de corrimiento isome´rico de δ = 0,21mm/s y porcentaje de a´rea de 29%. En el
cuadro 4.3 se puede observar los para´metros hiperfinos correspondiente a la muestra sometida a
diferentes tratamientos te´rmicos.
Para el caso de la muestra tratada te´rmicamente a 10000C el patro´n de difraccio´n tiene las mismas
caracteristicas fı´sicas que las muestras obtenidas a distintas temperaturas, sin considerar la orien-
tacio´n preferencial ubicado en la posicio´n 2θ =77.0◦, a la temperatura de 9500C. En el patro´n
de difraccio´n tambie´n se observa la presencia de una solucio´n so´lida cu´bica Fe(Al). El espectro
Mo¨ssbauer fue ajustado con un sitio cuadrupolar y otro sitio correspondiente a la solucio´n so´lida
cu´bica Fe(Al). El intermeta´lico tambie´n ha sido encontrado por Ajay y colaboradores [81] don-
de descomponen al intermeta´lico Al13Fe4 en dos la´minas romboe´dricas bidimensionales siendo
menos dificultoso observar los entornos locales del a´tomo de hierro. A pesar que existe cinco
sitios de a´tomos de hierro con distintos entornos ellos ajustan los espectros con dos dobletes con
los valores ∆Q = 0,12mm/s y 0,43mm/s, muy distintos a lo obtenido en este trabajo, como se
puede observar en el cuadro 4.3.
Existen distintos tipos de soluciones so´lidas ricas en hierro Fe(Al) para la concentracio´n
Al25Fe75 y ricas en aluminio para las concentraciones Al50Fe50 y Al75Fe25, por lo que presentan
distintos tipos de espectros Mo¨ssbauer dando una respuesta ferromagne´tica y paramagne´tica,
respectivamente. En resumen, en el cuadro 4.4 mostramos los distintos tipos de intermeta´licos
obtenidos para las muestras estudiadas con distintas concentraciones y distintas temperaturas de
tratamiento te´rmico.
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Cuadro 4.3: Para´metros hiperfinos: corrimiento isomerico, δ, desdoblamiento cuadrupolar, ∆Q,
ancho a media altura, Γ, de la concentracio´n Al75Fe25 sin tratamiento te´rmico (ST) y para dis-
titntos tratamientos te´rmicos.
Al75Fe25 Para´metros hiperfinos ST 600
0C 9500C 10000C
γ(mm/s) 0.20(2) 0.21(1) 0.21(1)
FeAl Γ(mm/s) 0.33(1) 0.35(2) 0.35(1)
Solucio´n so´lida Area% 84 71 20
∆EQmm/s 0.32(1) 0.19(2) 0.21(2)
Al13Fe4 γ(mm/s) 0.20(1) 0.21(1) 0.22(1)
Γ(mm/s) 0.32(1) 0.31(1) 0.31(1)




Cuadro 4.4: Fases obtenidas para distintos tipos de concentraciones de las aleaciones Fe − Al
obtenidas en un horno de arco.
Temperaturas Al25Fe75 Al50Fe50 Al75Fe25
ST Fe(Al) FeAl∗ Al13Fe
∗
4,Fe(Al)
6000C Fe(Al) FeAl∗,Fe(Al) Al13Fe
∗
4,Fe(Al)
9500C Fe(Al) FeAl∗,Fe(Al) Al13Fe
∗
4,Fe(Al)
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4.2. Muestras nano-estructuradas
En esta seccio´n se presentan los resultados de las muestras tratadas te´rmicamente a 6000C
y que han sido nano-estructuradas por molienda meca´nica. Adema´s se estudiara´ la variacio´n
del taman˜o de grano conforme varı´a el tiempo de molienda. Los difractogramas de rayos X
fueron refinados usando el me´todo Rietveld (usando el programa FullProf-suite) para obtener los
para´metros de las fases. Los ajustes Mo¨ssbauer para cada aleacio´n nanoestructurada tambie´n son
presentados. Para la concentracio´n Al25Fe75 a partir de las 10 horas de molienda no se puede
evitar la oxidacio´n de la muestra, obtenie´ndose la formacio´n de la maghemita γ − Fe2O3(Al).
Para la concentracio´n Al50Fe50 para el tiempo de 20 horas tambie´n se forma la maghemita. En
el caso de la concentracio´n Al75Fe25 no se nota ningu´n tipo de fase oxida para todo el tiempo de
nanoestructuracio´n. A continuacio´n se detallan los resultados del proceso de nano-estructuracio´n
para cada concentracio´n.
4.2.1. Aleacio´n Al25Fe75 nano-estructurada
En la figura 4.8 se observa los patrones de difraccio´n de rayos X de la muestra nanoestructu-
rada a diferentes tiempos de molienda. Inicialmente se observa la formacio´n de la solucio´n so´lida
Fe(Al) con estructura cu´bica BCC. El ancho apreciable de los picos de difraccio´n es debido a
los distintos tipos de estructuras cu´bicas con distintas configuraciones de a´tomos de hierro y alu-
minio en su estructura cu´bica, por lo cual se obtienen estructuras cu´bicas con para´metros de red
ligeramentes diferentes. El espectro Mo¨ssbauer inicial mostrado en la figura 4.9 fue ajustado por
una distribucio´n de sextetos por los distintos entornos locales que tienen los a´tomos de hierro.
Para 5 horas de molienda se observa que los picos de difraccio´n mantienen la misma mor-
fologı´a; sin embargo, el espectro Mo¨ssbauer muestra la formacio´n de un entorno local rico en
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Figura 4.8: Patrones de difraccio´n de rayos X del proceso de nanoestructuracio´n a diferentes
tiempos de molienda de la aleacio´n Al25Fe75 obtenida por molienda meca´nica.
aluminio con un comportamiento magne´tico del tipo paramagne´tico. El taman˜o de grano da un
cambio notable al pasar de 172nm para 0 horas a 64,3nm para 5 horas. En este tiempo se observa
una disminucio´n del campo magne´tico hiperfino, presentando un valor de �Bhf� = 27,8T. La
disminucio´n de concentracio´n de la fase ferromagne´tica para este tiempo de molienda es debido
al aumento de concentracio´n de la fase paramagne´tica. Para 10 horas de molienda se observa
la oxidacio´n de la muestra. El patro´n de difraccio´n de rayos X revela esta fase mostrando un
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Figura 4.9: Espectros Mo¨ssbauer ajustados por distribucio´n hiperfina magne´tica y sus respectivas
probabilidades hiperfinas de la aleacio´n Al25Fe75, para distintos tiempos de nano-estructuracio´n
por molienda meca´nica.
pequen˜o pico con amplio ensanchamiento en el angulo de 2θ =36.0◦. El correspondiente ajus-
te Mo¨ssbauer para este tiempo de molienda consiste en un singlete, el cual esta´ referido a una
fase paramagne´tica (correspondiente al a´tomo de hierro contorneado totalmente de a´tomos de
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aluminio), con un corrimiento isome´rico de δ = −0,09mm/s. Tambie´n se observa la formacio´n
de otro sitio de Fe con desdoblamiento cuadrupolar ∆EQ = 0,84mm/s, valor muy cercano a lo
obtenido en los primeros tiempos de molienda. La distribucio´n es correspondiente a la solucio´n
so´lida, en donde presenta a´tomos de oxigeno en su estructura, el campo hiperfino magne´tico
correspondiente al compuesto γ − Fe2O3(Al) es de Bhf = 28, 6T.
(a) (b)
Figura 4.10: Comportamiento del taman˜o de grano de la solucio´n so´lida Fe(Al) rica en hierro
(a) y la maghemita γ − Fe2O3(Al) con a´tomos de aluminio reemplazando a algunos a´tomos de
hierro (b).
En este tiempo de molienda el taman˜o de grano de la solucio´n so´lida Fe(Al) y de la maghe-
mita γ−Fe2O3(Al) son de 17.5 nm y de 25.4 nm, respectivamente tal como se puede apreciar en
la figura 4.10. Para 15 horas de molienda se observa una variacio´n de la intensidad de los picos
de difraccio´n, debido a que existen granos cristalinos orientados en la misma direccio´n, corres-
pondiente al compuesto γ − Fe2O3(Al) presentando un tamano˜ de grano de 12.2 nm. El ajuste
Mo¨ssbauer correspondiente a este tiempo consta de un singlete, un doblete y una distribucio´n hi-
perfina magne´tica. La disminucio´n del a´rea, (obtenida por el ajuste Mo¨ssbauer), correspondiente
a la distribucio´n da paso al aumento de las a´reas del singlete y doblete tal como se puede observar
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Cuadro 4.5: Para´metros hiperfinos obtenidos desde el ajuste de los espectros Mo¨ssbauer a dife-
rentes tiempos de molienda de la composicio´n Al25Fe75.
Para´metros hiperfinos 0 h 5 h 10 h 15 h 20 h
�Bhf�(T) 28.71(1) 27.8(1) 27.8(1) 28.71(1) 26.71(1)
Fe(Al) �δ�mm/s 0.9(1) 0.10(1) 0.07(2) 0.05(3) 0.01(3)
Distribucio´n Γ(mm/s) 0.27(1) 0.32(2) 0.32(2) 0.32(2) 0.32(2)
ferromagne´tica A´rea ( %) 100 91 66 44 41
∆EQmm/s -0.09(1) -0.2(2) -0.2(1) -0.13(1)
Fe(Al) δmm/s 0.31(1) 0.41(1) 0.39(2) 0.36(1)
paramagne´tica Γ(mm/s) 0.5(1) 0.4(1) 0.33(2) 0.28(1)
doblete A´rea ( %) 9 26 46 49
Fe(Al) δ(mm/s) -0.066(1) -0.2(1) -0.086(1)
paramagne´tica Γ(mm/s) 0.4(1) 0.4(1) 0.4(1)
singlete A´rea ( %) 3 3 6
�Bhf�(T) 28.86(1) 29.21(2) 28.04(1)
γ − Fe2O3(Al) �δ�mm/s -0.02(2) -0.02(2) -0.02(2)
Γ(mm/s) 0.32(1) 0.32(1) 0.32(1)
A´rea ( %) 5 7 4
en la siguiente figura 4.11.
Para 20 horas de molienda el patro´n de difraccio´n muestra un aumento de la intensidad de los
picos correspondientes a la maghemita γ − Fe2O3(Al), obteniendo un taman˜o de grano de 6.2
nm. En el caso de la solucio´n so´lida el taman˜o de grano es de 13 nm. La ecuacio´n que gobierna el
comportamiento del taman˜o de grano de la solucio´n so´lida Fe(Al) y la maghemita γ−Fe2O3(Al)
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(a) (b)
Figura 4.11: Dependencia de la variacio´n del a´rea de los sitios magne´ticos y corrimiento isome´ri-
co (δ) con respecto a diferentes tiempos de molienda.
con el tiempo de molienda es expresada de la siguiente manera [26, 27]:
�D� = �D0� − A ∗ t
α (4.1)
Donde �D� es el taman˜o de grano promedio, �D0� es la variable independiente, A es la
pendiente de la curva, t es el tiempo de molienda y α es el exponente de la ecuacio´n. En el
cuadro 4.6 se puede observar los valores de los coefientes de la funcio´n para la solucio´n so´lida
Fe(Al) y la maghemita γ − Fe2O3(Al).
Cuadro 4.6: En el cuadro se puede observar las variables �D0�, A y α con las cuales se puede
obtener el taman˜o de grano para diferentes tiempos de molienda .
Fases �D0� (nm) A (nm/h
α) α
Fe(Al) 172 77,58 0,261
γ − Fe2O3(Al) 100,22 26,44 0,433
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4.2.2. Aleacio´n Al50Fe50 nano-estructurada
Figura 4.12: Patrones de difraccio´n de rayos X del proceso de nanoestructuracio´n a diferentes
tiempos de molienda de la composicio´n Al50Fe50.
El comportamiento del corrimiento isome´rico, para el caso de la solucio´n so´lida Fe(Al) y la
maghemita γ − Fe2O3(Al) en todo el rango de tiempo de molienda siempre ha sido variante
debido al desorden configuracional producido por la molienda [82, 83]. En la curva de probabili-
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dad correspondiente al espectro Mo¨ssbauer para 20 horas de molienda se aprecia distintos picos
de probabilidad (ver figura 4.9) por lo que tenemos distintos entornos magne´ticos tanto en los
granos de Fe(Al) como para los granos de γ −Fe2O3(Al). En el cuadro 4.6 se puede observar el
valor de todos los para´metros hiperfinos para distintos tiempos de molienda.
En el patro´n de difraccio´n 4.12 inicialmente se aprecia la formacio´n del intermeta´lico FeAl
con estructura cu´bica, conocido como B2, adema´s, de la solucio´n so´lida Fe(Al) con estructura
cu´bica BCC. Si apreciamos el pico principal que se encuentra en 2θ =45.0◦observamos un ancho
apreciable corroborando la existencia de las dos fases. En el correspondiente espectro Mo¨ssbauer
para este tiempo, tal como se puede ver en la figura 4.13, se realizo´ el ajuste con dos sitios, uno
es la linea lorentziana sime´trica conocida como singlete correspondiente al intermeta´lico FeAl
con un comportamiento magne´tico del tipo paramagne´tico, debido a que el a´tomo de hierro se
encuentra rodeado de primeros vecinos de a´tomos de aluminio [85]. Adema´s, no existe efectos
magne´ticos debido a los electrones de la capa s del mismo a´tomo resonante, de hierro, y de
los a´tomos vecinos so´lo se produce un corrimiento de energı´a [84]. Tambie´n es apreciable la
formacio´n de la solucio´n so´lida Fe(Al) rica en aluminio el cual tiene so´lo un a´tomo de hierro
como primer vecino.
Para 5 horas de molienda se aprecia la transformacio´n de fase al pasar del intermeta´lico FeAl
con grupo espacial Pm − 3m a la solucio´n so´lida Fe(Al) con grupo espacial Im − 3m por lo
que en el patro´n de difraccio´n de rayos X solo existe una sola fase. El correspondiente ajuste
Mo¨ssbauer consiste de dos sitios uno es correspondiente al singlete y el otro al doblete, ambos
paramagne´ticos, el valor del desdoblamiento cuadrupolar producto de la asimetrı´a de la red cu´bi-
ca es de ∆Q = 0,44mm/s, siendo 0.11 mm/s menor a lo obtenido inicialmente. En la siguiente
tabla se puede observar los valores hiperfinos para distintos tiempos de molienda, tambie´n exis-
te un sitio magne´tico correspondiente a la solucio´n so´lida rica en hierro y con estructura tipo
cu´bica. La disminucio´n en porcentaje de a´rea del doblete paramagne´tico da paso al aumento de
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Figura 4.13: Secuencia Mo¨ssbauer de la composicio´n Al50Fe50 sintetizado por molienda meca´ni-
ca a partir de 6000C .
la fase paramagne´tica singlete [31], el cambio de los para´metros hiperfinos correspondientes al
corrimiento isome´rico, desdoblamiento cuadrupolar, de la soluciones so´lidas ricas en aluminio
constan de un desorden configuracional producido por la molienda meca´nica. El comportamien-
to de estos valores y el cambio del porcentaje de a´rea para todo el tiempo de molienda se puede
observar en la figura 4.14. Para 10 horas de molienda los picos del patro´n de difraccio´n de rayos
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X matienen las mismas posiciones, en el correspondiente espectro Mo¨ssbauer, el doblete dismi-
nuye en intensidad pasando a tener un porcentaje en a´rea de 37, 66 % para dar paso al aumento
de concentracio´n del singlete dando un valor de 52.27 %.
Adema´s, es apreciable la formacio´n de un remanente de Fe ferromagne´tico con un grupo
espacial de Im − 3m que se ha disociado de la solucio´n so´lida Fe(Al). Para este tiempo de mo-
lienda el taman˜o de grano de la solucio´n so´lida es de 12.7 nm, que ha disminuido enormente
en comparacio´n al inicial en donde el taman˜o de grano es de 114.8 nm, presentando un valor de
microtensio´n de �e� = 67,35 tal como se puede ver en la siguiente figura 4.15. Otros investigado-
res como L.D’ Angelo y colaboradores [86] encontraron las soluciones so´lidas paramagne´ticas a
partir de 50 horas de molienda meca´nica, para la concentracio´n Fe50Al50.
(a) (b)
Figura 4.14: Evolucio´n de la concentracio´n de las fases y de los para´metros hiperfinos durante
el proceso de nanoestructuracio´n.
R.A. Dunlap y colaboradores [87] al sintetizar por aleacio´n meca´nica la concentracio´n Al98Fe2
obtienen un singlete al que le corresponde una estructura del tipo FCC donde el a´tomo de hierro
esta´ en una matriz de a´tomos de aluminio y el doblete es correspondiente al a´tomo de hierro con
un primer vecino de hierro en una estructura cu´bica del tipo BCC. Para el tiempo de 15 horas se
puede apreciar un ensanchamiento de los picos de difraccio´n debido a la reduccio´n del taman˜o
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Cuadro 4.7: Para´metros hiperfinos obtenidos a partir del ajuste de los espectros Mo¨ssbauer a
diferentes tiempos de molienda de la composicio´n Al50Fe50 nanoestructurada.
Para´metros hiperfinos 0 h 5 h 10 h 15 h 20 h
FeAl δ(mm/s) 0.27(1)
Singlete Γ(mm/s) 0.45(1)
Paramagne´tico A´rea ( %) 23
Fe(Al) δ(mm/s) 0.27(1) 0.24(1) 0.24(1) 0.24(1) 0.24(1)
Singlete Γ(mm/s) 0.45(1 0.45(2) 0.5(1) 0.55(1) 0.55(1)
Paramgne´tico A´rea ( %) 23 46 54 58 70
∆EQmm/s 0.55(1) 0.44(1) 0.41(2) 0.4(1) 0.3(2)
Fe(Al) δmm/s 0.23(1) 0.23(1) 0.19(2) 0.31(3) 0.31(3)
Doblete Γ(mm/s) 0.41(2) 0.35(1) 0.35(1) 0.35(1) 0.5(3)
paramagne´tica A´rea ( %) 54 45 36 14 5
Bhf(T) 32.9(1) 32.9(1)
Fe δmm/s 0.001(1) 0.001(1)
Ferromagne´tico Γ(mm/s) 0.28(1) 0.28(1)
A´rea ( %) 6 10
�Bhf�(T) 29.9(2) 29.9(2)
Fe(Al) �δ�mm/s 0.18(1) 0.18(1)
Distribucio´n Γ(mm/s) 0.32(1) 0.32(1
ferromagne´tica A´rea ( %) 28 22
�Bhf�(T) 29.17(1)
γ − Fe2O3(Al) �δ�mm/s -0.03(1)
Γ(mm/s) 0.32(2)
A´rea ( %) 3
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de grano que pasa a tener un valor de 7.8 nm y tambie´n a los distintos tipos de configuracio-
nes de los a´tomos de Fe y de Al en las celdas cu´bicas. El ajuste Mo¨ssbauer correspondiente a
los distintos tipos de soluciones so´lidas Fe(Al) consta de una solucio´n ferromagne´tica a causa
que existe mayor cantidad de a´tomos de hierro en sus primeros vecinos, presentando un campo
magne´tico hiperfino de �Bhf� = 29,9T . Adema´s, se aprecia el singlete asociado a la solucio´n
so´lida paramagne´tica Fe(Al) y un doblete asociado a la formacio´n de una solucio´n so´lida, con
desorden configuracional, teniendo solo un a´tomo de Fe como primer vecino [88].
(a) (b)
Figura 4.15: Evolucio´n del taman˜o de grano y microtencio´n en funcio´n del tiempo de molienda.
A 20 horas de molienda meca´nica en el patro´n de difraccio´n de rayos X se aprecia la for-
macio´n de otra fase, alrededor de 2θ =35.0◦, cuyo pico de difraccio´n es correspondiente a la
maghemita, en cuya estructura tetrahedral tambie´n existen a´tomos de aluminio en sus primeros
vecinos, debido a que el espectro Mo¨ssbauer correspondiente presenta un campo hiperfino de
29,17 T, mucho menor a lo reportado por Alberto Bocanegra Dı´az y colaboradores [89]. Allı´
se indican campos hiperfinos de 49.9 T. Esto ocurre cuando en la estructura de maghemita solo
existen a´tomos de hierro y oxigeno. En la figura 4.14 se puede observar que aunque la muestra
haya sufrido oxidacio´n, la secuencia del comportamiento de los para´metros hiperfinos es la mis-
ma. El taman˜o de grano de esta´ maghemita es de 6.4 nm mientras que en la solucio´n so´lida nos
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encontramos con un valor de 5.7 nm y un valor de microtencio´n de 13,25, como podemos ver
en la figura 4.15. La variacio´n del taman˜o de grano de la solucio´n so´lida para todo el tiempo de
molienda esta´ dada por la expresio´n (4.1). En el cuadro 4.8 se puede observar los valores de las
variables para la composicio´n Al50Fe50.
Cuadro 4.8: En el cuadro se puede observar las variables �D0�, A y α con las cuales se puede
obtener el taman˜o de grano para diferentes tiempos de molienda .
Fases �D0� (nm) A (nm/h
α) α
Fe(Al) 114 73,5 0,133
Figura 4.16: Evolucio´n del para´metro de red de la solucio´n so´lida Fe(Al) formada a partir de la
composicio´n Al50Fe50.
Donde �D� es el taman˜o de grano promedio, �D0� es la variable independiente, A es la
pendiente de la curva, t es el tiempo de molienda y α es el exponente de la ecuacio´n. El compor-
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tamiento del para´metro de red, de la solucio´n so´lida Fe(Al) para todo el tiempo de molienda se
puede apreciar en la figura 4.16 .
En las primeros cinco horas se ve un aumento del para´metro de red debido a que el a´tomo
de hierro tiene una mayor cantidad de a´tomos de aluminio como primeros vecinos tal como se
observa en el espectro Mo¨ssbauer de la figura 4.13. Para tiempos mayores se observa que existe
una tendencia de disminucio´n del para´metro de red; siendo de esperar que existan solo granos
magne´ticos. Sin embargo, se aprecia la presencia de granos paramagne´ticos y ferromagne´ticos.
Por tal motivo la disminucio´n del para´metro de red se debe a que existe vacancias de a´tomos de
aluminio en las estructura cristalina de la solucio´n so´lida [52].
4.2.3. Aleacio´n Al75Fe25 nano-estructurada
En la figura 4.17 siguiente se aprecia los difractogramas de rayos X de la secuencia de na-
noestructuracio´n del sistema Al75Fe25. Inicialmente se aprecia dos fases cristalinas: una es el
intermeta´lico Al13Fe4, con estructura monoclı´nica y grupo espacial C12/m1, y la otra es la so-
lucio´n so´lida Fe(Al) con estructura cu´bica BCC y grupo espacial Im − 3m, con sus respectivas
intensidades bien definidas. Si bien la estructura monoclı´nica consiste de cinco posiciones de
a´tomos de hierro con distintos entornos y la solucio´n so´lida consiste de un a´tomo de hierro con
solo un primer vecino de a´tomo de hierro, el espectro Mo¨ssbauer mostrado en la figura 4.18 fue
ajustado por una distribucio´n cuadrupolar, con valor �∆EQ� = 0,39mm/s, debido a que existe
ma´s de cinco diferentes entornos cuadrupolares y correspondientes a la estructura monoclı´nica.
El desorden configuracional es generado por la te´cnica de sı´ntesis empleada, horno de arco.
Otros grupos de investigacio´n entre ellos Jian Gu y colaboradores [90] obtuvieron un inter-
meta´lico al sintetizar la concentracio´n Al90Fe10 por aleacio´n meca´nica y realizarle a la muestra
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Figura 4.17: Comportamiento estructural de la composicio´n Al75Fe25 para diferentes tiempos de
molienda .
tratamientos te´rmicos a 5500C. Adema´s, ellos reportan tambie´n un remanente de aluminio sin
reaccionar. Para cinco horas de molienda meca´nica las intensidades de los picos intermeta´licos
disminuyen notablemente en comparacio´n al inicio. Tambie´n es notable la presencia del pico
principal que se encuentra a 2θ =43.0◦con un pequen˜o pico alrededor de 2θ =42.0◦, debido a
esto existe una asimetrı´a en el pico de difraccio´n, mantenie´ndose las dos fases iniciales.
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Figura 4.18: Secuencia Mo¨ssbauer de la composicio´n Al75Fe25 sintetizado por molienda meca´ni-
ca a partir de 6000C .
Para cinco horas se observa un pequen˜o pico menos intenso. Esto puede ser debido a que
existen granos cristalinos que presentan un desdoblamiento cuadrupolar mayor, por lo que la es-
tructura cu´bica o monoclı´nica cristalina presenta en su red una mayor distorsio´n. El cambio de
los para´metros hiperfinos mostrados en la figura 4.19 confirma la difusio´n a´tomica y el cambio
del entorno local. En el caso de la solucio´n so´lida, tambie´n existe vacancias por lo que el para´me-
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(a) (b)
Figura 4.19: Evolucio´n de los para´metros hiperfinos correspondiente al intermeta´lico Al13Fe4 y
evolucio´n del para´metro de red de la solucio´n so´lida Fe(Al) .
tro de red va disminuyendo a pesar que el a´tomo de aluminio tiene un radio ato´mico mayor que el
del hierro. En la figura 4.19 se puede observar como varı´a el para´metro de red para los diferentes
tiempos de molienda. Para 10 horas de molienda meca´nica el patro´n de difraccio´n muestra las
mismas caracterı´sticas que al tiempo de cinco horas. Sin embargo, si vemos las probabilidades
de la figura 4.18 podemos observar que existen otros granos con entornos locales distintos, pero
en promedio el taman˜o de grano presenta un valor de 11.3 nm para el intermeta´lico Al13Fe4 y
27.2 nm para la solucio´n so´lida Fe(Al). Si bien el taman˜o de grano va disminuyendo conforme
aumenta el tiempo de molienda (ver figura 4.20) el valor de la microtensio´n se mantiene casi
invariante durante las primeras 10 horas como podemos observar en la figura 4.21, por lo que
podemos decir que la cantidad de granos ha aumentado a la vez de haber aparecido otros granos
con entornos distintos al de cero horas y cinco horas.
Para 15 horas de molienda los ganos formados por a´tomos ordenados de manera monoclı´nica
se van disociando en mayor cantidad dando paso al aumento de mayor cantidad de granos donde
los a´tomos se encuentran ordenados en forma cu´bica, lo cual se evidencia observando los picos de
difraccio´n ma´s intensos correspondiente a la solucio´n so´lida Fe(Al). Adema´s, podemos observar
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(a) (b)
Figura 4.20: Evolucio´n del tamann˜o de grano del intermetalico Al13Fe4 y la solucio´n so´lida
Fe(Al) rica en aluminio.
un mayor ancho debido a los distintos tipos de empaquetamientos de a´tomos que existen en la
celda cristalina monoclı´nica y cu´bica, el correspondiente espectro Mo¨ssbauer muestra un doblete
sime´trico con un valor de desdoblamiento cuadrupolar de �∆EQ� = 0,52mm/s y con un ancho
Γ = 0,36mm/s mayor al de los tiempos iniciales. Esto corrobora que existen diferentes celdas
cu´bicas con distintos primeros vecinos. En el cuadro 4.7 se puede apreciar como cambian los
para´metros hiperfinos conforme aumenta el tiempo de molienda. A pesar que el taman˜o de grano
va disminuyendo, �D� = 7,3nm, durante el tiempo de molienda, en el entorno del hierro, sigue
habiendo ma´s a´tomos de aluminio que de hierro como primeros vecinos. Esto se evidencia en el
aumento de los para´metros hiperfinos como se puede observar en el cuadro 4.7.
Para el tiempo de 20 horas de molienda meca´nica se aprecia el mismo comportamiento en el
patro´n de difraccio´n que en los tiempos anteriores. El espectro Mo¨ssbauer correspondiente con-
siste tambie´n de un desdoblamiento cuadrupolar, en donde a partir de la simetrı´a de la curva de
probabilidad y del espectro, los a´tomos de hierro tienen la misma cantidad de a´tomos de alumi-
nio tanto para la estructura cu´bica como para la estructura monoclı´nica. Aquı´ se ha considerando
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Figura 4.21: Comportamiento de la microtencio´n para diferentes tiempos de molienda.
tambie´n la formacio´n de vacancias como consta en la disminucio´n del para´metro de red y en la
disminucio´n de los para´metros hiperfinos, durante el tiempo de molienda.
Cuadro 4.9: Para´metros hiperfinos obtenidos a partir del ajuste de los espectros Mo¨ssbauer a
diferentes tiempos de molienda para la composicio´n Al75Fe25.
Para´metros hiperfinos 0 h 5 h 10 h 15 h 20 h
�∆EQ�(mm/s) 0.39(2) 0.40(1) 0.48(1) 0.52(1) 0.48(1)
Distribucio´n �δ�(mm/s) 0.22(1) 0.22(1) 0.22(1) 0.22(1) 0.23(1)
cuadrupolar Γ(mm/s) 0.3 0.32 0.32 0.36 0.36
Si bien el taman˜o de grano disminuye, la microtensio´n se mantiene casi invariante para la
fase Al13Fe4 a excepcio´n de un cambio abrupto que ocurre para 15 horas, mientras que, para la
solucio´n so´lida, si hay un aumento ligero. La funcio´n que describe el taman˜o en el tiempo de
molienda esta´ dada por la ecuacio´n 4.1 [26, 27]. En el cuadro 4.10 se puede observar los valores
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de los coeficientes de la funcio´n para la solucio´n so´lida Fe(Al) y el intermeta´lico Al13Fe4.
Cuadro 4.10: En el cuadro se puede observar las variables �D0�, A y α con las cuales se puede
obtener el taman˜o de grano para diferentes tiempos de molienda .
Fases �D0� (nm) A (nm/h) α
Fe(Al) 124 92,02 0,024
Al13Fe4 94,4 75,21 0,045
4.3. Modelo esquema´tico de las composiciones Al25Fe75, Al50Fe50
y Al75Fe25
Figura 4.22: Modelo esquema´tico del sistema Fe− Al a cero horas de molienda meca´nica.
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Figura 4.23: Modelo esquema´tico del sistema Fe− Al a 20 horas de molienda meca´nica.
En base a los resultados obtenidos a partir de las te´cnicas de caracterizacio´n tales como
difraccio´n de rayos X y espectroscopı´a Mo¨ssbauer, (DRX y EMT), para las aleaciones Al25Fe75,
Al50Fe50 y Al75Fe25 el cambio estructural y microestructural da paso a la reduccio´n del taman˜o
de grano y al aumento de la zona intersticial [27, 91, 92]. Para ilustrar, consideremos un solo
grano: este sistema de acuerdo a los distintos entornos locales de a´tomos de hierro puede ser
ajustado en forma de una distribucio´n hiperfina magne´tica ferromagne´tica o una distribucio´n
hiperfina cuadrupolar paramagne´tica tal como se puede observar en la siguiente figura 4.22.
Para 20 horas de molienda meca´nica observamos en la figura 4.23 la disminucio´n del taman˜o
de grano y la variacio´n de la zona interticial, el cambio de los para´metros hiperfinos es debido
desorden estructural y configuracional que ocurre en la redes cristalina durante el proceso de
molienda meca´nica. Para el caso de las concentraciones Al25Fe75 y Al50Fe50 ocurre oxidacio´n.
Los efectos magne´ticos siguen siendo vigentes: ferromagne´tico para la concentracio´n Al25Fe75
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y paramagne´tico para las concentraciones Al50Fe50 y Al75Fe25. La disminucio´n del taman˜o de
grano da paso al aumento de la microtensio´n en la zona intersticial. Los a´tomos que se encuentran




La te´cnica de molienda meca´nica va a influenciar fuertemente en las propiedades estructura-
les y microestructurales para las composiciones Al25Fe75, Al50Fe50 y Al75Fe25. Para la compo-
sicio´n Al25Fe75 se observa la formacio´n de una fase ferromagne´tica debido a que existe mucha
mayor cantidad de a´tomos de hierro, ferromagne´ticos, que a´tomos de aluminio, paramagne´ticos,
en la estructura cristalina. Adema´s, se observa la maghemita con un bajo campo magne´tico hi-
perfino, debido a que los a´tomos de aluminio reemplazan algunas posiciones de a´tomos de hierro
en sus primeros y segundos vecinos. Para la concentracio´n Al50Fe50 se aprecia la formacio´n de
la maghemita con un campo magne´tico hiperfino bajo. La formacio´n de algunos granos para-
magne´ticos, es debido a que el a´tomo de hierro esta´ rodeado en mayor cantidad por a´tomos de
aluminio, siendo su respuesta Mo¨ssbauer un singlete. Adema´s, el paramagnetismo tambie´n ob-
servado en el espectro Mo¨ssbauer en forma de doblete debido a que el a´tomo resonante de hierro
tiene un primer vecino de a´tomo de hierro ferromagne´tico, siendo los dema´s vecinos a´tomos de
aluminio paramagne´tico. Para la u´ltima concentracio´n Al75Fe25, se observa la fase magne´tica del
tipo paramagne´tico. El intermeta´lico Al13Fe4 presenta un taman˜o de grano de 9.4 nm para 20 ho-
ras de nanoestructuracio´n. El comportamiento paramagne´tico es debido a que el a´tomo de hierro
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se encuentra rodeado con primer vecino de a´tomo de hierro, siendo los dema´s a´tomos de alu-
minio. La solucio´n so´lida Fe(Al) del tipo paramagne´tica, al igual que el intermeta´lico Al13Fe4,
presenta un espectro Mo¨ssbauer de forma doblete.
5.2. Perspectivas
Con el fin de conocer otros tipos de comportamientos fı´sicos es necesario realizar otras te´cni-
cas de caracterizacio´n, tal como:
Estudio de las propiedades magne´ticas
Con el fin de conocer el comportamiento magne´tico para distintos tiempos de molienda es
necesario realizar medidas de magnetometrı´a de muestra vibrante para las tres composiciones con
el fin de conocer si la molienda meca´nica induce el incremento de la magnetizacio´n y el cambio
del campo coercitivo, aumentando o disminuyendo, debido a la variacio´n de la magnetizacio´n
remanente.
Estudio del orden local por EXAFS, (Extended X-ray Absorption Fine Structure)
Es necesario realizar este tipo de medidas para saber si existen distintos tipos de entornos
locales alrededor del a´tomo de hierro que pueden haber en un grano. A partir de estos resulta-
dos podremos plantear que el comportamiento paramagne´tico es producto de granos que tienen
comportamiento Mo¨ssbauer cuadrupolar y singleto. Tambie´n podemos plantear que el comporta-
miento magne´tico, del tipo ferromagne´tico o paramagne´tico, es debido a que existen granos con
distintos tipos de orden configuracional de a´tomos de hierro y aluminio.
Estudio Mo¨ssbauer de bajas temperaturas
Para las muestras obtenidas por molienda meca´nica es necesario realizar estudio Mo¨ssbauer
para bajas temperaturas, alrededor de los 30K, para conocer la temperatura de bloqueo y si hay
una transicio´n de fase, de ferromagne´tica a paramagne´tica, o una transicio´n de fase, de para-
magne´tica a ferromagne´tica.
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